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vyroba oceli

Aktualni vyzkumné aktivity ,,Laboratoie modelovani procesi v tekuté a tuhé
fazi“ projektu RMTVC

Current Research Activities of '""Laboratory for Modelling of Processes in the
Liquid and Solid Phases' of the Project RMSTC

prof. Ing. Karel Michalek, CSc., prof. Ing. Jana Dobrovska, CSc., Ing. Karel Grye, Ph.D., doc. Ing. Bediich
Smetana, Ph.D., Ing. Markéta Tkadleckova, Ph.D., doc. Ing. Rostislav Dudek, Ph.D., Ing. Monika Zaludova,
Ing. Ladislav Socha, Ph.D., Ing. Silvie Rosypalova, RMTVC, VSB-Technicka univerzita Ostrava

Laborator modelovani procesii v tekuté a tuhé fazi vznikla v ramci rFeSeni projektu Regiondlni materialové
technologické vyzkumné centrum (RMTVC). Sklada se z tymii Katedry metalurgie a slévarenstvi a Katedry fyzikalni
chemie a teorie technologickych pochodii Fakulty metalurgie a materidlového inZenyrstvi (FMMI) Vysoké Skoly
banské — Technické univerzity Ostrava. Vzhledem k potrebam primyslovych partnerii se jeji ¢innost zaméruje na
studium procesii souvisejicich predevsim s vyrobou, odlévanim a tuhnutim oceli. Spoluprdce s hutnimi podniky je
zalozena jednak na zdklade spolecné reSenych projektii ¢i formou individudlnich zakazek. Diky kvalitnimu
unikatnimu pristrojovému vybaveni (vysokoteplotni zarizeni pro termickou analyzu, viskozimetr a SW ProCAST)
porizeném pri FeSeni projektu RMTVC a interdisciplindrni spoluprdci obou kateder jiz byly uspésné provereny
teploty likvidii a solidit jakosti oceli, vyrabénych jak plynulym odlévanim, tak ingotovou cestou. Ddle jsou
realizovany numerické simulace vedouci k optimalizaci vyroby velkych kovarskych ingoti. V listopadu 2012 bude
instalovana a nasledné zprovoznena posledni investice — Fyzikalni model pro modelovani metalurgickych procesii
pri vyrobé, zpracovani a tuhnuti oceli. Celd rada ziskanych poznatkii byla a je pribezné publikovina mj. také
v impaktovanych casopisech. V predkladaném prispevku jsou shrnuty nejzajimavéjsi védecké vystupy za dosavadni
cinnost Laboratore modelovani procesii v tekuté a tuhé fazi.

Laboratory for Modelling of Processes in the Liquid and Solid Phases was formed within the frame of solution of
the project aimed at establishment of the Regional Materials Science and Technology Centre (RMSTC) at the VSB —
Technical University of Ostrava, Faculty of Metallurgy and Materials Engineering in the Czech Republic. The
scientific team consists of the following members: Department of Metallurgy and Foundry and Department of
Physical Chemistry and Theory of Technological Processes. Its activity is devoted to studies of processes mainly
related with refining, casting and solidification of steel. The cooperation with metallurgical companies is based both
on the jointly solved projects or on individual contracts. The high-quality and unique equipment (high-temperature
devices: thermal analysis devices, viscometer and software ProCAST) acquired during solution of the project
RMSTC and interdisciplinary cooperation between the two mentioned departments is utilized in the applied
research activities.

The team of the Laboratory during its 1.5 years long existence presented more than 35 publications. The results of
our applied research are used during currently solved projects (2) and realized contracts (3). The viscosity of six-
component slag like oxidic system was experimentally studied by Anton Paar Rheoplus viscometer and the
numerical model for rheological properties of such multicomponent systems is now being developed.

Focused on liquidus and solidus temperatures of industrially produced steels, more than 50 measurements on
different thermo-analytical devices and methods with different masses of steel samples were done. The obtained
results were and are intensively used for optimising the steelmaking processes directly in steel plants and/or as
input data for numerical simulations of steel solidification processes.

Numerical simulations in development are thus focused mainly on optimisation of production of heavy forging
ingots. The temperature field in ingot and on the surface of the mould was compared and adjusted on the basis of
plant measurements realized by thermo camera. The thermal capacity of mould material was studied. Also, the
comparison of solidus and liquidus temperatures with the results based on computational methods (commonly used
equations and thermal databases) was done. The porosity and macro segregation phenomena in heavy ingots are
studied too. The Laboratory for Modelling of Processes in the Liquid and Solid Phases is the workplace where it is
possible to realize a lot of applied results in cooperation with industrial partners, not only in the field of steelmaking
processes.

7
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Laboratof modelovani procest v tekuté a tuhé fazi
vznikla vroce 2010 vramci projektu Regiondlni
materidlové  technologické  vyzkumné  centrum
(RMTVC). Je soucasti 6. vyzkumného programu
~Experimentalni ovéfovani novych technologickych
postuptt u kovovych materiald s vy$§imi kvalitativnimi
parametry““.

V Laboratofi dochazi kGspé$né spolupraci mezi
odborniky z ptibuznych védnich obori, predevsim pak
z oblasti  technologie  vyroby oceli a teorie
technologickych pochodl. V soudasnosti probihajici
prace jsou zcela v souladu s ptivodnim zamérem, ktery
byl deklarovan napt. v jednom z piedchazejicich Cisel
Hutnickych listt [1].

Za prvni rok a pdl od pofizeni v soucasnosti
instalovanych investic vzniklo jiz vice nez 35
publikacnich vystupi prezentovanych na odborném foru
formou pfednaSek <¢i pfispévkd v odbornych i
impaktovanych cCasopisech. Ne&které znich jsou
v soucasné dob¢ vtisku a vznikaji dalsi. Vysledky
¢innosti jsou vyuzivany pfi feSeni 2 projektl
aplikovaného vyzkumu, které jsou feSeny ve spolupraci
s naSimi prumyslovymi partnery. Na zakladé zakazkové
¢innosti byly také zjisténé vysledky, které byly predany
ve formé 3 vyzkumnych zprav. Vysledky byly také
vyuzity pfi zpracovavani zavéreénych praci studentt a
zaCinaji byt implementovany do vyuky odbornych
predmétu.

1. Aktivity probihajici v jednotlivych
oblastech vyzkumu

Hlavnim cilem Laboratoie modelovani procest v tekuté
a tuhé fazi je reagovat na aktualni potfeby trhu a zaméfit
se na, v podminkach CR zatim ne piili§, komplexné
feSenou problematiku technologie vyroby, liti a tuhnuti
oceli.

Jednotlivé oblasti zaméfeni Laboratofe lze definovat

nasledovné:

e studium termofyzikalnich vlastnosti tavenin kovid a
strusek,

e optimalizace metalurgickych procesti pomoci metod
modelovani (fyzikalniho i numerického),

e spoluprace s aplikacni sférou pii navrhu, testovani a
zavadéni novych technologii zpracovani a odlévani
tekuté oceli.

Na feSeni vySe uvedené problematiky jsou obé
pracovi§té velmi dobfe pfipravena a maji znacnou
zkusenost s uspésnou provozni aplikaci
experimentalnich vysledkt [2, 3, 4]. Nize jsou blize
rozvedeny  Cinnosti souvisejici s jednotlivymi
pofizenymi investicemi.

2. Viskozita metalurgickych materiali

Soucasti Laboratofe je noveé pofizené zafizeni
vysokoteplotni viskozimetr firmy Anton Paar Rheoplus.
Viskozimetr je uréen k experimentalnimu studiu
viskozit oxidickych a zejména struskovych tavenin.
Spolu s védecko-vyzkumnym zizemim a odbornymi
kapacitami Katedry fyzikdlni chemie a teorie
technologickych  pochodii  bylo pfistoupeno k
experimentalnimu méfeni viskozity roztavenych
oxidickych systému, které tvoii zaklad metalurgickych
strusek. Jsou to systémy na bazi oxidd hliniku, kfemiku
a vapniku. Pro prezentaci vysledkl byla vybrana
soustava se slozenim SiO, 47,12 % — CaO 36,92 % —
AlLO; 1592 %3 Studium viskozity probihalo
v riznych teplotnich rezimech do teplot 1600 °C.

V prvni fazi experimentalniho vyzkumu byla sledovana
teplota tani a prechod systému ze stavu solidu do
kapalné  faze. Tyto hodnoty byly zjistény
monitorovanim normalovych sil pusobicich na vieteno
viskozimetru spusténé na povrch zatuhlé taveniny
(obr. 1).

Nasledné¢ bylo zkouméno newtonské chovani téchto
systémt. Ternarni (laboratorné pfipraveny) systém byl
konfrontovan s Sestislozkovym  systémem, jehoz
slozeni, uvedeno vtab. 1, se vice pfiblizuje redlnym
struskam.

Obr. 1 Zavislost normalové sily, plisobici na vieteno, na teploté
zkoumaného ternarniho systému

Fig. 1 Dependence of normal force (acting on the spindle) on the
temperature of investigated ternary system

Tab. 1 Chemické slozeni Sestislozkového systému
Tab. 1 Chemical composition of six-component system

slozka | SiO, | CaO | ALO; | MgO (Na,O| F

wt. % | 41.452|32.402 | 13.966 | 1.899 | 5.698 | 4.581

Tento systém obsahoval mimo dominantni slozky
AlLO;, Ca0 a SiO, také minoritni ptisady MgO, N,O a
F". Kapalinu lze kategorizovat jako newtonskou nebo
nenewtonskou na zakladé zavislosti smykového napéti
na smykové rychlosti. Tato zavislost je znadzornéna na
obr. 2.
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Obr. 2 Srovnani tokovych ktivek jednotlivych soustav pfi teploté

1400 °C (zavislost smykové rychlosti 7 na smykovém napéti
7).

Fig. 2 Comparison of flow curves of particular systems at the
temperature of 1400 °C. (dependence of the shear rate / on

the shear stress 7 ).

V posledni fazi experimentd bylo pfistoupeno k méteni
viskozity v teplotnim intervalu 1400 — 1600 °C rychlosti
ohfevu 3,3 °C.min"". Optimalni smykova rychlost byla
zvolena 85 s™'. Teplotni zavislosti zkoumanych systémi
jsou znazornény v obr. 3.

Pied kazdou sérii experimentd bylo zafizeni testovano
na silikonovych standardech pfi béznych teplotach a na
sklenéném standardu pfi teploté 1200 °C.

Ptedlozené vysledky predstavuji pouze ¢ast rozsahlého
vyzkumu oxidickych tavenin, ktery zahrnuje predevsim
studium zavislosti viskozit na teplot¢ a slozeni
zkoumanych soustav. Dalsi planované experimentalni
studie budou zaméfeny na zavislost viskozity na slozeni,
zejména na obsahu SiO,. V soucasné dob¢ také probiha
snaha vytvofit funkéni matematicky model simulujici
reologické vlastnosti testovanych systému.

Ziskané vysledky maji vysoky potencial byt efektivné
vyuzivany ve spojitosti s feSenim konkrétnich

Obr. 3 Zavislost viskozity na teploté ternarniho a Sestislozkovych
systémui béhem ohievu.
Dependence of normal force (acting on the spindle) on the

temperature of investigated ternary system.

Fig. 3

technologickych aspektt, ale také v soucinnosti
s ostatnimi materialovymi daty poskytnout komplexni
fyzikdlné-chemickou  databazi o  zkoumanych
materialech.

3. Vysokoteplotni termicka analyza

Touto problematikou se v ramci Laboratofe zabyva tym
z obou zucastnénych kateder, coz mj. vyznamnym
zpusobem pfispiva k interdisciplinarnimu rozvoji jejich
¢leni a ma také nemaly pozitivni dopad na schopnost
tymu rozvijet danou problematiku jak na trovni
zakladniho vyzkumu, tak také v souvislosti s feSenim
ukolt souvisejicich s praktickymi aspekty realné
metalurgické vyroby.

Na Katedfe fyzikalni chemie a teorie technologickych
pochodi je jiz vsoucasné dobé spolehlivé vyuzivan
experimentalni laboratorni systém Setaram SETSYS
181y [5-8]. Nové byl potizen pristroj Setaram MHTC
a vramci feSeni projektu RMTVC zafizeni Netzsch
STA 449 F3 Jupiter. Experimentalni moznosti téchto
zafizeni jsou bliZe specifikovany v tab. 2.

Tab. 2 Experimentalni parametry pouzivanych zafizeni dynamické termické analyzy
Tab. 2 Experimental parameters of used systems for dynamic thermal analysis

Parametry/Zatizeni Netzsch STA 449 F3 Jupiter

Setaram SETSYS 181y Setaram MHTC

Experimentalni c-DTA — “vypoctena kiivka“; TG/DTA; TG/DSC; TG; ) )
metody TG/DTA; TG/DSC; TG TMA HF DSC; DROP; DSC
Teplotni rozsah +20 °C do + 2000 °C +20°Cdo+ 1750 °C +20°C do + 1600 °C
_ Rychlost 0.01do 50 K.min™" 0.01 do 100 K.min" | 0.001 do 99 K.min"
ohfevu/ochlazovani
Teplotni programy Linearni ohfev/ochlazovani; izotermicka vydrz; cyklovani

Hmotnost vzorki Azdo30g(35¢)

HF DSCdo25¢g

AZ do 500 mg DROP do 30 g

Atmosféra

Vakuum; inertni; reaktivni

Typ Cp sensoru

Plochy DSC sensor

3D DSC sensor
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a) Kfivka z pfimé termické analyzy na zafizeni JUPITER, ochlazovani
rychlosti 1 °C.min"', hmotnost vzorku 23 g.

a) The curve from direct thermal analysis by JUPITER equipment,
cooling rate 1 °C.min™, sample mass 23 g.

b) Kiivka z DTA méfeni na zatizeni SETSYS 18ty;, ochlazovani
rychlosti 80 °C.min"', hmotnost vzorku 200 mg.

b) The curve from DTA measurement by SETSYS 181y equipment,
cooling rate 80 °C.min"', sample mass 200 mg.

¢) Ktivka z DSC méfeni na zatizeni MHTC, ohtev rychlosti 1 °C.min"', hmotnost vzorku cca 2,6 g.
¢) The curve from DSC measurement by MHTC equipment, heating rate 1 °C.min"!, sample mass 2.6 g.

Obr. 4 Ukazka kiivek ziskavanych v prub&hu termické analyzy vzorkd oceli realnych primyslovych jakosti.
Fig. 4 Example of curves obtained during thermal analysis of the steel samples of real industrial grades.

Z tab. 2 je patrné, ze ma laboratof kromé zkuseného
tymu  k dispozici také rozsdhlé moznosti studia
termofyzikalnich vlastnosti materiali.

V soucasné dobé se Ccinnost Laboratofe zaméfuje
pfedevSim na stanovovani teplot likvidu a solidu ale
také ostatnich fazovych pfemén probihajicich v realnych
jakostech oceli.

V pribéhu roku 2011 byly realizovany metodické
experimenty. Zaroven jiz doslo k vyuziti tii uvedenych
zafizeni pro vysokoteplotni termickou analyzu pfi
realizaci 3 zakadzek zadanymi spolecnostmi Ttinecké
zelezarny a.s., Vitkovice Heavy Machinery a.s. a
ArcelorMittal Ostrava a.s.

Systematicky provadéné analyzy dodanych vzorki oceli
byly realizovany pro pozadované rychlosti ochlazovani,
které napodobovaly realné provozni podminky. V ramci
téchto zakazek byly stanoveny teploty likvidu, solidu a
jinych vysokoteplotnich, resp. nizkoteplotnich fdzovych
pfemén u celkem 5 jakosti oceli. K ziskani vysledka
bylo na vyse uvedenych zatizenich (tab. 2) provedeno
vice nez 50 relevantnich méfeni pomoci vhodné
volenych kombinaci metod termické analyzy. Priklady
kiivek ziskanych metodami: pfimé termické analyzy,
diferencialni termické analyzy, diferencialni skenovaci
kalorimetrie jsou uvedeny na obr. 4.
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Pro¢ k urceni teplot fazovych transformaci u oceli neni
dostacujici jeden experiment, jedna metoda a jeden
pristroj? Ocel je multikomponentni heterogenni material
se slozitou strukturou. Jeji vlastnosti se lisi nejen
v zavislosti na chemickém slozeni, ale také na jeji
struktufe. Dal$im faktorem, na ktery neni v soucasné
dobé¢ bran piili§ velky zietel v systémech napf. uréovani
teplot solidu a likvidu, je metalograficka Cistota vzorku.
Je tfeba si uvédomit, Ze zpusob metalurgické vyroby
vede k vyskytu/vzniku riznych druhd nekovovych fazi.
Ty maji odlisné fyzikalni vlastnosti, nez kovova matrice
a svou pfitomnosti napf. pfi tuhnuti, mohou ovliviiovat
napfiklad teploty pocatku a ukonceni tuhnuti ocelové
taveniny. Pravé diky dostupnosti rdznych pfistroji,
metod, hmotnosti vzorkt, je mozné ziskavané vysledky
vyhodnotit tak, aby ziskané teploty fazovych pfemén
byly redlné a poplatné v primyslové praxi.

V dalsi fazi vyzkumné cinnosti Laboratoie dojde ve
spolupraci s odborniky z oblasti materidlovych véd
pravé diky celé fadé¢ relevantné nastavenych
experimentdlnich  podminek  studovanych  oceli
k vyznamnému rozsiteni znalosti o termodynamickych
procesech, které zatim nebylo mozné takto komplexné
studovat.

Vysledky, které bylo mozné zvefejnit, byly publikovany
a prezentovany na zahrani¢nich konferencich [9-12].
Byly také pfipraveny dalsi pfispévky, které v nejblizsi
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dobé vyjdou v ramci impaktovanych zahranicnich  Stanoveni né&kterych okrajovych, operacnich ¢i

casopist METALURGIJA, Materiali in Tehnologije, ad.

4. Numerické modelovani

Numerické modelovani si v soucasnosti jiz v metalurgii
vybojovalo nezastupitelnou pozici. Pocatecni ojedinélé
simulace pocatkem 80. let 20. stoleti jak charakteru
proudéni v primarnich reaktorech, tak i simulace tuhnuti
nejen oceli, jsou dnes nezbytnou soucasti verifikace
nastaveni procesu dokonce uz i pied jeho vlastnim
zavedenim v technologické praxi. Simulacnich softwart
je dnes na trhu celd fada. Ne vzdy je snadné pro
uZzivatele se zorientovat, ktery z nabizenych programt je
nejvhodnéjsi praveé pro verifikaci a optimalizaci jeho
procesu.

Diky dlouhodobym védecko-vyzkumnym aktivitim
pracovnikli Laboratofe modelovani procesit v tekuté a
tuhé fazi v oblasti vyuziti, v provoznich podminkach
provétené, koncepce simultdnniho numerického a
fyzikalniho modelového studia, doplnéného o velmi
pottebné provozni verifikace [13-19], se podafilo
vramci feSeni projektu RMTVC ziskat komplexni
komer¢ni i vyukovou licenci Spickového programu
ProCAST (QUIKCAST) na numerické modelovani
procestt probihajicich pfi liti a tuhnuti nejen oceli.
Konfigurace nové pofizeného software umoziuje
provadét komplexni analyzy plnéni, tuhnuti a napéti
nejen ocelovych ingott, ale i plynule litych predlitkd, s
predikci vad a zbytkového pnuti. Souhrnné feSeni je
zabezpeceno diky modulim pro vypocet plnéni a
tuhnuti, modulu predikce makrosegregace, dale pak
modulu pro vypocet zbytkového pnuti a v neposledni
fadé 1 modulu umoznujictho simulace procest
probihajicich v oblasti krystalizatoru a predlitku béhem
plynulého odlévani.

Jak jiz bylo v pfedchozich pracich autorti uvedeno [20-
23], numerické modelovani je obecné rozdeleno do tii
etap. V prvni fazi (preprocessingu) je nutné vymezit
modelovanou oblast, v nékterém CAD systému vytvorit
jeji 3D geometrii, generovat vypocetni sit’” a definovat
parametry vypoctu.

Mezi parametry vypoctu patii:

= materidlové vlastnosti jednotlivych casti lici
soustavy,

=  pfestupy tepla na rozhrani prvkl geometrie,

= okrajové podminky, jako jsou lici teplota,
rychlost liti, podminky odvodu tepla pfes
povrch kokily,

= operacni podminky (napf. plisobeni gravitace),

=  pocatecni podminky vypoctu (napt. teplota liti
oceli, pocatecni teploty materialt lici sestavy —
predehiev),

=  parametry vypocCtu - tzv. RUN PARAMETRS.
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pocatecnich podminek nebyva obvykle az tak velky
problém. Pocateéni podminky mohou byt nastaveny
napf. dle technologického ptedpisu. Kvalita vysledkl
numerické simulace objemovych vad v oceli (ale i
dalsich, nezeleznych kovech), je vSak predevsim
urovana kvalitou termodynamickych veli¢in oceli i
materialu  kokily/krystalizatoru, potazmo pouzitymi
podminkami pfestupu tepla mezi jednotlivymi ¢astmi
lici sestavy a zpisobem definice odvodu tepla, které
urcuji zpusob krystalizace.

Diky projektu MPO FR-TI3/243 mezi spolecnosti
VITKOVICE HEAVY MACHINERY as. a VSB-TU
OSTRAVA zaméfeného na optimalizaci vyrobni
technologie tézkych kovarskych ingotdi a diky
pristrojovému zazemi vytvotfeného pfi feSeni projektu
RMTVC bylo mozno:

1) pfi uréeni materidlovych vlastnosti oceli a kokily
vyuzit jednak integrované termodynamické databaze
CompuTherm, ale i verifikovat teoreticky urcené
hodnoty teplot likvidu a solidu [24] ¢i tepelné
kapacity pomoci termické analyzy na zafizenich:
SETARAM SETSYS 18TM, SETARAM MHTC a
Tammanové odporové peci. Porovnani ziskanych
teplot je shrnuto v tab. 3.

Tab.3 Srovnani experimentalné naméfenych hodnot, hodnot
ziskanych dle riznych vypoctovych vztahi a pomoci
termodynamické databaze CompuTherm ¢i IDS
Comparison of experimentally measured values with values
obtained by different equations and by the thermodynamical
databases CompuTherm and/or IDS

Tab. 3

Vzorek 1
T[Cl Ts[°C]

Vzorek 22

Zpiisob stanoveni teplot fazovych pfemén
P P Rie Tl Tsl°Cl

COMPUTHERM 464
[Termodynamické databaze ---

SETARAM Setsys 187y
SETARAM MHTC W8 | 1513 | 14718

Myslivee 1511 1509
1509 1508
1505 1504
1507 1506
1510 1510
1509 1509

xperimentalné

Smrha
CLESIM
TECTIP

Teoretické stanoveni Dubovick
pomoci matematickych vztahi Aymard

1508
1512
1510
1511

1509
1510
1509
1511

Voest Alpine
VSZ koice

1472
1472

1472
1472

Kosec

Stitina

2) Verifikace tepelné kapacity materialu kokily byla
provedena na zafizenn SETARAM MHTC.
Experimentaln¢ ziskana tepelnd kapacita byla
porovnana s tepelnou kapacitou generovanou
termodynamickou  databdzi CompuTherm a
pouzivanou pfi stavajicich vypoctech - viz obr. 5.
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Obr. 5 Porovnani experimentalniho pribéhu zmény tepelné kapacity materialu kokily v zavislosti na teploté s tepelnou kapacitou generovanou
termodynamickou databazi Computherm a pouzivanou pfi stavajicich simulacich.

Fig. 5 Comparison of experimentally monitored change in thermal capacity of the mould material in dependence on the temperature with the
thermal capacity generated by thermo dynamical database Computherm — used during on-going simulations

d)

b)

e)

Obr. 6 Proces optimalizace nastaveni numerického modelu pomoci vysledkti provozniho termovizniho méfeni, povrchu ingotu: a) termovize, b)
puvodni simulace teplotniho pole, ¢) optimalizovana simulace teplotniho pole; povrchu kokily: d) termovize, e) ptvodni simulace

teplotniho pole, f) optimalizovana simulace teplotniho pole.
Fig. 6

Optimization process of numerical modelling settings by results of plant thermo camera monitoring, ingot surface: a) thermo camera, b)

initial simulation of temperature field, ¢) optimized simulation of temperature field;
mould surface: d) thermo camera, ) initial simulation of temperature field, f) optimized simulation of temperature field.

3) Na zékladé¢ wvysledkli termovizniho meéfeni a
ziskanych tepelnych tokl [25, 26] a zmény pribéhu
okolni teploty se podafilo sjednotit zménu teplotniho
pole jak na povrchu kokily tak ingotu v prubchu
vypo¢tu plnéni i tuhnuti s vysledky provozniho
experimentu — viz obr. 6.

Oblast hlavového nastavce je dost ovlivnéna izolaci.
Hlavovy néstavec se sundava o 6 hodin diiv, nez se
stripuje ingot z kokily, a je dost pravdépodobné, ze se
pii stahovani nastavce poskodi vrstva izolace. Pokazdé
to muze byt jinak, takze kdybychom termokamerou
snimali jiny ingot, teplotni pole hlavy by bylo
pravdépodobné jiné. Nicméneé v tu dobu, kdy se stahuje
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hlavovy nastavec, by mélo byt télo ingotu jiz utuhlé a
tedy to, jak vypada teplotni pole hlavy, ndim neovlivni
rozlozeni segregaci a porezitu jiz v tuhé oblasti téla
ingotu. Proces tvorby segregaci a porezity v téle ingotu
je jiz dokoncen. Neni proto potieba vénovat zptesnéni
odvodu tepla v oblasti hlavového nastavce dalsi
pozornost.

Vysledky termické analyzy a termovizniho méfeni jsou
pouzivany u zpfesnéného nastaveni numerického
modelu plnéni a tuhnuti 90tunového ocelového ingotu.

Porovnani charakteru porozity ziskaného numerickou
simulaci a vfezu paralelné experimentalné odlitého
ingotu je zachyceno na obr. 7.
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a) b)
Obr. 7 Charakter porosity v fezu ingotu a) numerickd simulace b)
realny experimentalni ingot
Fig. 7 Character of porosity in the ingot section a) numerical
simulation, b) real experimental ingot

Zavér

Predlozeny piispévek byl vénovan struénému shrnuti
aktivit Laboratofe modelovani procest v tekuté a tuhé
fazi*, ktera byla vytvofena v roce 2010 v rdmci zahdjeni
feSeni projektu Regionalni materidlové technologické
vyzkumné centrum. Aktivity jsou vénovany studiu
vlastnosti metalurgickych materialti s dirazem na jejich

pfimou implementaci do aplikovaného vyzkumu
realizovaného v pfimé spolupraci s metalurgickymi
podniky.

V souCasnosti je pozornost zaméfena na studium
viskozity metalurgickych materialti (strusky, oceli). Jiz
také probihaji méfeni pomoci unikatni sestavy
vysokoteplotnich zafizeni pro termickou analyzu. Cilem
je mapovat nejen teploty likvidu a solidu realnych
jakosti oceli. Zptesnéné teploty likvidu a solidu, které se
mnohdy 1isi od jinymi metodami predikovanych hodnot,
mohou byt pfimo vyuzity prumyslovymi partnery pfi
efektivnim nastaveni napfiklad teplot oceli pied
zahajenim liti, ale také pii nastavovani okrajovych
podminek pfi numerickém modelovani procest
souvisejicich s litim a tuhnutim oceli. V oblasti
numerického modelovani se tym pracovnikt Laboratofe
v soucasné dobé vénuje pfedevsim problematice vyroby
tézkych  kovaiskych ingotd, kdy je schopen
konfrontovat a nasledné optimalizovat vysledky
simulaci s provoznimi experimenty, pii realizaci kterych
také intenzivné spolupracuje.

Nejen cela fada modernich méficich pfistroji a
profesionalni software ale predev§im dlouhodobé
kvalitni spoluprace vysoce kvalifikovanych pracovnik
Laboratote s primyslovymi partnery vytvaii predpoklad
dalsiho rozvoje poznani ve studovanych oblastech.
Poznani nejen pro partnery projektd, ale vramci
publikacni a vzdélavaci cCinnosti (pfi respektovani
utajovanych skuteCnosti) také sveétovou odbornou
vetejnosti prostfednictvim intenzivni publikacni ¢innosti
¢i zapojenim student do provadéného aplikovaného
vyzkumu v ramci feseni jejich zavérecnych praci.
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Rust tézby zelezné rudy
http://www.steel-grips.com/newsdesk/business_news/Ore_for_steel or_steel for_ore.html

Té&zba zelezné rudy poznamenala nemalou &ast Uzemi na severu Svédska. V posledni dobé& zde byly
znovu otevieny nékteré jiz opusténé doly a planuje se vystavba dalSich. V Kiruné, kde se s téZbou rudy
zacalo jiz pfed vice nez 100 lety, byl rozSifen stavajici dul a bylo otevieno dal$i poschodi v hloubce 1300
m. Pfipravuje se zahdjeni tézby v Pajale, ktera je 120 km vychodnégji, a zkoumaji se moznosti zahajit
tézbu na finské strané hranice. Tézbu na vrchu Kiirunavaara zahajila firma ULAB (Luossavaara-Kiruna
Aktiebolag) a dnes je jiz v hloubce 1045 m. Tézba je automatizovana a fizena na dalku. S postupem do
hloubky kvalita rudy stoupa. Kazdy den odvazi 10 az 12 vlakd rudy, coz je vice nez 1000 vagonu, do
pfistavu Narvik. Dobyvaci zafizeni musi byt konstruovano na tézké podminky tézby, mnoho &asti je
z otéruvzdornych plechl a kabiny tézebnich stroji jsou z vysoce pevnych plechd, aby vydrzely naraz
padajiciho nerostu.

LJ

Zafizeni pro tepelné zpracovani ve Svédsku
Outokumpu Stainless orders heat treatment line. Metallurgical Plant and Technology, 2012 €. 5, s. 17

Firma Outokumpu Stainless objednala u firmy SMS Siemag zafizeni pro teplené zpracovani plecht
z nerezavejici oceli v zavodé v Degerfors. Zafizeni umozni zvysit vyrobu a zaroven zlepsi kvalitu. Jde o
dvé pece, mechanizmus pro manipulaci, valnik pro kaleni, elektrickou vyzbroj a automatizaci. Zafizeni by
mélo jit do provozu v r. 2013.

LJ
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Influence of Temperature and SiO, Concentration on Viscosity of Molten
Oxide Systems

Vliv teploty a koncentrace SiO, na viskozitu roztavenych oxidickych systémii

Ing. Silvie Rosypalova, doc. Ing. Lenka Reha¢kova, Ph.D., doc. Ing. Rostislav Dudek, Ph.D., prof. Ing. Jana
l?obrovské, CSc., doc.vlng. Bedrich Smetana, Ph.D., prof. Ing. Cudovit Dobrovsky, CSc., Dr.h.c., Ing. Monika
Zaludova, RMSTC, VSB-Technical University of Ostrava

The presented paper is focused on the study of viscosity of oxide systems, which form the basis of metallurgical
slags and casting powders. Viscosity is one of the most important physical properties of slag, in view of its direct
effect on kinetic conditions of the processes. Viscosity of molten slag is related to internal structure of oxide melt
and it is very sensitive to changes of temperature and slag composition. In this work the influence of temperature
and concentration of SiO, on viscosity was researched. The ternary system of CaO-Al,03-SiO,, which presents
simplified base of the casting powders used for continuous casting of steel, was chosen for the experiment. For an
assessment of the influence of SiO, concentration on the oxide system viscosity, a concentration series with the
addition of 3; 6, 9; 12 and 15 wt. % of SiO, was prepared. Experimental measurement of viscosity of melts is very
difficult, namely because of the need to operate at high temperatures. The viscosity measurements were carried out
by the rotating viscometer Anton Paar FRS 1600. This viscometer allows measurement of viscosity dependence on
temperature up to the temperature of 1600°C. The viscosity was measured during heating in the temperature
interval from 1400°C to 1600°C at the heating rate of 3.3 °C/min and then during cooling to 1400°C at the cooling
rate of 4.4 °C/min.

Znalost  fyzikalne-chemickych vlastnosti roztavenych oxidickych systémii, je z pohledu vysokoteplotnich
metalurgickych procesii nezbytna. Oxidické systémy tvori zaklad licich praskit a metalurgickych strusek. Na volbé
optimalniho struskového rezimu zavisi nejen pribéh hlavnich metalurgickych pochodii, ale také hodnoty techniko-
ekonomickych ukazateli celého ocelarského pochodu. Funkce struskovych systémii zavisi na jejich fyzikalné-
chemickych vlastnostech, které jsou urceny predevsim jejich slozenim a teplotou. Jednim z vyznamnych kritérii,
které ovliviiuji uzitné vlastnosti strusek, je viskozita, ponévadz ma velmi dilezitou roli, jak v oblasti pFenosu hmoty,
tak také pri chemickych reakcich v metalurgickych procesech. Predlozend prace je zaméirena na experimentadlni
stanoveni zavislosti viskozity na teploté a koncentraci SiO,. Pro vyzkum byl vybran ternarni oxidicky system CaO-
AlL,O;3-Si0,, ktery predstavuje zjednoduseny zaklad liciho prdasku pouzivaného pro plynulé odlévani oceli. Pro
experimentalni stanoveni zavislosti viskozity na koncentraci SiO, byla pripravena koncentracni rada s pridavky 3;
6;,9; 12 a 15 hm. % oxidu kiemicitého. Experimentalni meérent viskozity tavenin je velmi obtizne, hlavné z ditvodu
nutnosti pracovat pri vysokych teplotich. V této praci bylo experimentdalni méreni viskozity provedeno na
vysokoteplotnim viskozimetru Anton Paar FRS 1600. Tento viskozimetr umoznuje méreni teplotni zavislosti viskozity
v rotacnim i oscilacnim rezimu do teploty 1600 °C. Viskozita byla mérena v rotacnim rezimu béhem ohievu rychlosti
3,3 °C/min v teplotnim intervalu 1400 — 1600 °C a nasledné béhem ochlazovani rychlosti 4,4 °C/min v teplotnim
intervalu 1600 — 1400 °C. Na zdaklade vyhodnoceni teplotnich zavislosti viskozit vSech mérenych systémii bylo
zjisténo, zZe viskozita ve shodé s fyzikalnimi principy klesa s rostouci teplotou. Ze srovnani teplotnich zavislosti
zmeny viskozity behem ohievu a ochlazovani je patrné, ze viskozita mérend pri ochlazovani dosahuje nizsich hodnot,
a to z diuvodu depolymerizace taveniny, nez pri jejim mereni béhem ohrevu. Tato skutecnost byla zjisténa u vsech
zkoumanych vzorki. Pri zvySovani koncentrace oxidu kremicitého v ternarnim systéemu CaO-Al,03-SiO, dochazi
k nariistu hodnot viskozity. Timto byl potvrzen predpoklad o chovani SiO, jako tvorice polyaniontovych siti.
K vyraznéjsi zmené viskozity dochazi v oblasti nizsich teplot. S rostouci teplotou je viiv pridavku SiO, eliminovan.

Knowledge of the physico-chemical properties of  Viscosity depends mainly on temperature and chemical
molten oxide systems is essential, particularly for composition. Viscosity in metallurgical slags is
optimisation of the high-temperature metallurgical determined by the silicate structure. Acid slag with large
processes. Oxide systems form the basis of casting polymerised silicate ions is highly viscous, while basic
powders and metallurgical slags. The choice of an slag with small de-polymerised silicates is less viscous
optimum slag mode influences not only the main [3]. With addition of basic oxides (e.g. CaO, Na,O,
metallurgical processes, but also the values of technical- ~ MnO) into silicate slag the degree of de-polymerisation
economic indicators of the whole steelmaking process. of the SiO, - tetrahedron decreases, and viscosity
One of the most important characteristics is the slag  therefore decreases as well [4]. In the case of
viscosity, since it influences kinetic conditions in  amphoteric oxide Al,Oz the authors of the work [5]
metallurgical processes [1, 2]. found that viscosity decreases with the increasing ratio
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Al,O4/810,. This implies that Al,O; performs the
function of basic oxide, the so called structure modifier.
The silicate structure is damaged and viscosity
decreases with the increasing content of Al,Os.

Experimental investigation of viscosity of melts is very
difficult, namely because of the need to operate at high
temperatures. The oscillatory and rotary method belongs
to the most common experimental methods used for
studying the viscous properties of melts. While the
oscillatory method is used mainly for study of
rheological properties of pure metals and alloys [6-8],
the rotary method is used most often for measuring the
viscosity of the oxide systems [9-11].

The aim of this work was to determine experimentally
the dependence of viscosity on temperature and on
concentration of SiO, for the ternary system CaO-
Al,03-Si0,. This system is the basis of casting powders
used for continuous casting of steel. Experimental study
was realised with use of the rotary method.

Experiment

The ternary system CaO - Al,Os - SiO, was selected for
the experimental study. A concentration series with the
addition of 3; 6; 9; 12 and 15 wt.% of SiO, was
prepared for an assessment of the influence of SiO,
concentration on the oxide system viscosity. Its
chemical composition is shown in Table 1.

Tab. 1 Chemical composition of the concentration series
Tab. 1 Chemické slozeni koncentra¢ni fady

SiO, CaO ALO;
wt.%) | (wt.%) | (wt.%)
TS 47.20 36.90 15.90
TS + 3 wt.% SiO, 50.20 34.80 15.00
TS + 6 wt.% SiO, 53.20 32.71 14.09
TS + 9 wt.% SiO, 56.20 30.61 13.19
TS +12 wt.% SiO, | 59.20 28.51 12.29
TS + 15 wt.% SiO, | 62.20 26.41 11.39

The viscosity measurements were carried out by the
rotating viscometer Anton Paar FRS 1600 [12]. The
experimental instrument is shown in Figure 1. This
instrument measures the torque of graphite spindle
rotating in graphite crucible filled with oxide melt. The
speed range of the spindle is 0 - 200 rpm. A high
temperature furnace system with a maximum
temperature limit of 1600°C that monitored by a Pt-
13%Rh/Pt thermocouple was used in the instrument.
The graphite crucible containing 55 g of the oxide
system was placed into the furnace. In order to avoid the
oxidation of graphite crucible and spindle, the nitrogen
gas (purity > 99.9999) was used at a flow rate of
250 I/h. The furnace was heated to 1400°C at the
heating rate of 15.3°C/min and held for 30 min to
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stabilize the temperature and homogenize the oxide
melt. The graphite spindle was then immersed into the
oxide melt. The viscosity was measured during heating
up to 1600°C at the heating rate of 3.3°C/min and then
during cooling to 1400°C at the cooling rate of
4.4°C/min. The optimum shear rate of 85 rpm was
chosen for viscosity measurements.

Safety housing
Measuting
head Catriage
Hoat aleld Upper measuting system
Covers of L . "
the tube ower measuting system
Lift motor | Emergency stop
Futnace
Dryer only for DSR

Fig. 1 Viscometer Anton Paar FRS 1600
Obr. 1 Viskozimetr Anton Paar FRS 1600

Results

The temperature dependence of viscosity of the basic
ternary system (TS) CaO-Al,0;-SiO, during heating
(1673 K - 1873 K) and cooling (1873 K - 1673 K) is
shown in Figure 2. It is evident from the figure that
viscosity decreases with the increasing temperature. The
experimental values of viscosities obtained at heating
are higher than the values obtained at cooling. The
values of viscosity were during heating in the range
from 1.57 to 0.337 Pa.s and during cooling it was in the
range from 0.314 to 1.31 Pa.s. Lower values of viscosity
during cooling of the sample were caused by change of
the melt character after its re-melting.

Temperature dependences of viscosity for all the
measured samples of the concentration series are shown
in the Figures 3 and 4. Figure 3 shows the temperature
dependence measured during heating and Figure 4
shows this dependence measured during cooling.

It is evident from these figures that viscosity in all the
systems decreases with the increasing temperature and
with addition of SiO, wviscosity increases. When
comparing Figures 3 and 4 it can be seen that similarly
as in the basic system without addition of SiO, the
viscosity of the concentration series during cooling
shifts to lower values. For example, in the system with
addition of 15wt.% of SiO, the viscosity is during
heating in the interval from 6.84 to 1.09 Pa.s, while
during cooling the viscosity varies in the interval from
1.07 to 5.08 Pa.s.
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18 Dependences of viscosity on concentration of SiO, are
shown in Figure 4. It compares the viscosity values in
16 1 © heating dependence on different concentrations of SiO, at the
1,4 - ® cooling constant temperature (1410°C, 1450°C, 1500°C and
12 1540°C). From this figure it is evident that viscosity
_ increases with the increasing SiO, content, and that with
E 1o 1 the increasing temperature the influence of the SiO,
=08 - contents decreases.
0,6 8,0
] 4 1410°C
0,4 . 70 - . .
02 - ‘o * 1450°C
21 |+ 1500°C
0,0
1650 1700 1750 1800 1850 1900 50 7 [*1540°C
TIK] g
Fig. 2 Temperature dependence of viscosity of Ca0-AL0;-Si0O, e 40 1
system (TS) during heating and cooling = 30 -
Obr. 2 Teplotni zavislost viskozity CaO-Al,03-SiO, systému (TS) ’
béhem ohfevu a ochlazovani 20
8,0
1,0 1
[]
7,0 1 IS 00
A TS+3wt.%Si02 ’ ‘ ‘ ‘
60 - . 0,45 0,5 0,55 0,6 0,65
’ * TS+6wWt.%Si02 T
Wsioz [-]
50 4 x ® TS+9wt.%Si02 Fig. 5 Dependence of viscosity on concentration of SiO,
= X TS+12WE%SI02 Obr. 5 Zavislost viskozity na koncentraci SiO,
(o
a 4,0 - .
& . 9 . . .
= TS+15wt%5102 Concrete values expressing the dependence of viscosity
3,0 | on the SiO, concentration are given in table 2.
2,0 A Tab.2 Dependence of viscosity on concentration of SiO, at constant
temperature
1,0 - Tab.2 Zavislost viskozity na koncentraci SiO; pfi konstantni teploté
0,0 ‘ ‘ ; ; W 1 [Pa.s]
Si02
1650 1700 1750 1800 1850 1900 ' 1410 °C | 1450°C | 1500°C | 1540°C
Fig. 3 Temperature dependence of viscosity of the SiO, 0.472 1.54 1.01 0.613 0.439
concentration series during heating 0.502 2.73 1.67 0.657 0.401
Obr. 3 Teplotni zavislost viskozity koncentra¢ni fady SiO, béhem
ohfevu 0.532 3.51 1.86 0.929 | 0.487
0.562 4.37 2.53 1.26 0.761
6,0
=TS 0.592 5.07 3.33 1.51 0.976
5o - A TS+3wt.%Si02 0.622 6.79 3.89 2.24 1.42
' * TS+6Wt.%SI02
0 TS+9wt.%Si02 Discussion
40 7 X TS+12Wt.%Si02
= ® TS+15wt.%Si02 The basic building unit of silicates, aluminum silicates
£30 - and other modifications of SiO, is the tetrahedron
= SiO44" which consists of small central atom of silicon,
20 - which is surrounded by four large atoms of oxygen
situated at the wvertices of the tetrahedron. These
tetrahedrons can exist in the structure of silicates as
10 1 independent structural units or they can be mutually
interconnected into more complex formations, while
0,0 connection of tetrahedrons is realised by sharing of one
1650 1700 1750 1800 1850 1900 atom of oxygen, the so called oxygen bridge, by two
T[K] adjacent tetrahedrons.
Fig. 4 Temperature dependence of viscosity of the SiO,

Obr. 4

concentration series during cooling
Teplotni zavislost viskozity koncentra¢ni fady SiO, béhem

ochlazovani
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Anionic units of the type [Si,0s]", [Si,06]", [Si,07]
and [SiO4]* occur in the silicate melts [13]. These
anionic units contain 3 - 6 atoms and they can exist for
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example in the form of chains. Influence of the SiO,
contents on the viscosity of molten oxide systems can
be generally interpreted in the following manner: the
larger is the size of complex anions, the greater is
viscosity. Their size conditions mutual interconnection
of adjacent layers of the melt and therefore also the
internal friction in the melt. According to the work of
V.P. Smoljarenko [14] the condition for creation of
isolated tetrahedrons SiO44' is the ratio O/Si < 4. In our
case, the basic system (TS) achieves the value of this
ratio 3.42. According to this assumption it is obvious
that network structures are being formed in the melt.

In the case of the SiO, concentration series (see table 1)
the ratio O/Si decreases with addition of SiO,, which
confirms that degree of polymerisation of the melt
increases. For this reason, the viscosity in the system
CaO - AlL,Os - SiO, increases with the increasing SiO,
contents. This phenomenon is observed especially at
low temperatures (see Figure 4). At higher
temperatures, the influence of the SiO, content on the
viscosity decreases.

The experimental values of viscosities measured during
cooling of the sample were found to be lower than the
values measured during heating. This phenomenon is
caused by change of the melt character. It is probable
that de-polymerisation of network structures in the melt
takes place during the thermal load, leading to lower
values of viscosity. During cooling, no high retro-
polymerisation of the melt occurs and therefore the
viscosity values can be in the lower range of values than
during the heating. This fact is clearly shown in
Figure 2. Similar results were achieved for all the
measured samples of the investigated SiO,
concentration series.

Comparison of experimental results with other authors
is very difficult because of the wide variability in
composition of oxide systems, which form the basis of
metallurgical slags and casting powders. Even a slight
change in the chemical composition greatly influences
the value of viscosity. Many authors [15, 16] deal with
measurement of viscosity of the oxide systems with
higher contents of basic oxides, which significantly
reduce the value of viscosity. The results of the above
presented experimental study were compared with the
results of the work of authors [17, 18], where good
agreement was found, despite some differences in the
percentage representation of individual components.

Conclusions

The results obtained by experimental research can be
summarised as follows:

e Viscosity of all the investigated oxide systems -
SiO, concentration series - decreases with the

increasing temperature.

The viscosity depends noticeably on composition of
the oxide systems. It increases with the increasing
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contents of SiO,, while more distinct change of
viscosity is observed at lower temperature. Influence
of addition of SiO, is eliminate with the increasing
temperature.

The viscosity measured during heating of individual
oxide systems is higher than viscosity measured
during their cooling. This fact has been confirmed in
all investigated samples and it was probably caused
by de-polymerisation of the silicate structure during
heating.

An anis for exact determination of the change of the
silicate structure and chemical composition during
thermal load will be performed in the next step for
confirmation of this assumption.
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Hodnoceni deformacniho chovani oceli 42CrMo4 pri tvareni za tepla

Evaluation of Deformation Behaviour of the Steel 42CrMo4 at Hot Forming

Ing. Petr Kawulok, Ph.D., Prof. Ing: Ivo Schindler, CSc., Bc. Radek Mendrok, Ing. Stanislav Rusz, Ph.D.,
Ing. Rostislav Kawulok, RMTVC, VSB-Technicka univerzita Ostrava

Vyuzitim tlakového plastometru Gleeble 3800 bylo zkoumdno deformacni chovani nizkolegované oceli 42CrMoA4.
Cilem bylo na zaklade experimentalnich dat stanovit hodnotu aktivacni energie a dalsi materialové konstanty, které
Jjsou nutné k predikci maximalniho deformacniho odporu a velikosti deformace do piku. Pri vyhodnocovani
experimentdlnich dat bylo zjisténo, e napétové kiivky ziskané pii deformacnich rychlostech 12 a 60 s vykazovaly
nestandardni tvar. Analyzou dat bylo zjisteno, zZe tlakové zkousky nebyly provedeny pri konstantnich nomindlnich
deformacnich rychlostech, coz mohlo negativné ovlivnit tvar ziskanych napétovych krivek. Z tohoto ditvodu byla
definovana okamzita a stredni deformacni rychlost. Aktivacni energie a dalsi materialové konstanty byly urceny
zvlast pro vSechny tri typy deformacnich rychlosti a navic byly tyto materidlové konstanty urceny také zvlast pro
dva aplikované rozsahy deformacnich rychlosti (od 0,02 do 2,3 s a od 0,02 do 60 s™). Sirsi rozsah deformacnich
rychlosti mél za nasledek dosazeni mirné nizsich hodnot aktivacnich energii, nez v pripadé aktivacnich energii
stanovenych v uzsim rozsahu deformacnich rychlosti. VIiv typu deformacni rychlosti (nomindlni, stredni a
okamzita), ktera byla pouzita pii vypoctu, na velikost hodnoty aktivacni energie byl zanedbatelny. S vyuzitim
vypoctenych materidalovych konstant byly vytvoreny 3D mapy, které umoznuji predikovat maximalni deformacni
odpor a velikost deformace nutnou k zahdjeni dynamické rekrystalizace.

Deformation behaviour of the low-alloyed steel 42CrMo4, which is primarily intended for heat treatment, was
investigated with use of the pressure plastometer Gleeble 3800. The aim was to determine on the basis of
experimental data obtained by realisation of a complete set of tests by uniaxial pressure the value of the activation
energy and of other material constants, which are necessary for prediction of the maximum flow stress and the
magnitude of strain to the peak, which corresponds practically to the beginning of dynamic recrystallisation of
investigated steel. When evaluating the experimental data, it was found that the stress curves obtained at strain
rates of 12 and 60 s™' showed a non-standard shape, and it was difficult to identify the coordinates of the stress peak
of the given stress curve. It was established by detailed analysis of the data that the pressure tests were not
performed at constant nominal strain rates, which might have had a negative impact on the shape of the curves at
nominal strain rates higher than 2.3 s. For this reason an instantaneous and mean strain rates were defined.

The activation energy and other material constants were determined separately for all three types of strain rates
and moreover these material constants were determined also particularly for two ranges of applied strain rates
(from 0.02 to 2.3 s and from 0.02 to 60 s). A wider range of strain rates applied on the pressure plastometer
resulted in achievement of slightly lower values of activation energies than in the case of activation energies that
were determined in the narrower range of strain rates. The influence of strain rate that was used at calculation of
strain rates (nominal, instantaneous and mean strain rate) on the magnitude of the value of activation energy was
negligible. 3D maps, showing the dependence of the maximum flow stress, or of the peak strain, on the deformation
temperature and on the magnitude of the strain rate, were created with use of the calculated material constants.

These graphs make it possible to predict for the investigated steel and for the given thermo-mechanical parameters
of deformation the maximum flow stress and magnitude of strain required for initiation of dynamic recrystallisation.
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Ke studiu deformacniho chovani oceli, naptiklad ke
stanoveni aktivacni energie zkoumaného materialu, 1ze
vyuzit plastometrické testy, mezi které se fadi
pfedev§sim torzni a tlakové zkousky [1]. Ob¢ tyto
zkousky lze provést vpomérné Sirokém rozsahu
deformacnich teplot. Vyhodou torznich plastometrd je
schopnost dosazeni vysokych deformaci s vylou¢enim
vnéjsiho tfeni a moznost deformovat vzorek az do jeho
lomu. Bohuzel torzni plastometry jsou limitovany
deformacni rychlosti do 10 s [2]. Tuto nevyhodu
eliminuji tlakové plastometry, na kterych lze dosdhnout
deformaéni rychlosti az 100 s™'. Nicméng na tlakovych
plastometrech je omezena velikost deformace [3].

Vtomto pripadé byl ke zkoumani deformacéniho
chovani nizkolegované oceli 42CrMo4 vyuzit tlakovy
plastometr Gleeble 3800, provozovany Politechnikou
Czgstochowa [4]. Nasim cilem bylo stanovit hodnotu

aktivacni energie a tu dale wvyuzit k predikci
maximalniho deformaéniho odporu a deformace
odpovidajici  pocatku  dynamické  rekrystalizace

zkoumané oceli. Aktivacni energie je velice dulezita
materialova konstanta, kterd zavisi na chemickém
slozeni a na mikrostruktufe materialu tvareného
za tepla [5].

Nizkolegovand ocel 42CrMo4 patii k nejcastéji
pouzivanym ocelim k zuslechténi. Diky své vyssi
prokalitelnosti je vhodna k vyrobé specifickych vysoce
namahanych souéasti ve strojirenstvi (spojovaci
soucasti, valiva loziska, Cepy). Jeji vlastnosti jsou
vyuzivany také pii vyrobé vozidel (ozubena kola, osy,
svorniky, vietena, hiidele prevodovek atd.) [6,7].

Popis experimentu a matematické
zpracovani naméienych dat

Pro tlakové zkousky na plastomeru Gleeble 3800 byly
ze zkoumané oceli pripraveny valcovité vzorky o
priméru 10 mm a vySce 15 mm. Sada zkousek
jednoosym tlakem byla provedena pfi teplotach
deformace 800, 900, 1000 a 1100 °C a pfi vybranych
deformacnich rychlostech 0,02; 0,09; 0,47; 2,3; 12 a
60 5. Chemické slozeni zkoumané oceli dokumentuje
tab. 1.

Tab. 1 Chemické slozeni oceli 42CrMo4
Tab. 1 Chemical composition of the steel 42CrMo4

C Mn Si P S Cr Mo
0,431 ] 0,77 ] 0,276 | 0,016 ] 0,026 | 1,14 ] 0,175
Data ziskand tlakovou zkouSkou byla postupné

zpracovana v programu ENERGY 4.0, ktery pracuje na
bazi regresnich analyz. Tento program vyuziva k uréeni
hodnoty aktivaéni energie Q [kJ.mol"'], modifikovany
sinushyperbolicky vztah Sellarse a Tegarta [8]:

O Hbinnta-c. )

R-T
kde ¢ je deformaéni rychlost [s'], C [s'], « [MPa'] a
n [-] jsou materidlové konstanty, R je molarni plynova

e':C~exp[— (1)
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konstanta rovna 8,314 J.mol' K", T [K] je teplota

deformace a o, [MPa] je maximalni napéti
(maximalni deformacni odpor) odpovidajici pikové
deformaci. Software = ENERGY 4.0 umoziuje

komplexni feseni pomérné slozitého vztahu (1), kdy je
za vyuziti ¢astecnych linearnich regresi potlacen mozny
rozptyl experimentalnich dat, které jsou nasledné
zpracovavany finalni nelinearni regresi, zahrnujici dvé
nezavisle proménné (teplotu a deformacni rychlost).

Je velice dulezité pracovat s komplexnim vztahem (1),
protoze jakékoliv usnadnéni matematického zpracovani
experimentalnich dat mize vést k nepfesnému stanoveni
hodnot pfislusnych materialovych konstant, které se
projevi pfi predikci maximalniho deformacniho odporu
zkoumaného  materidlu v zavislosti na  Zener-
Hollomonové¢ parametru, coz bylo potvrzeno v praci [9].

Znalost aktivaéni energie dovoluje stanovit, pro dané
termomechanické podminky tvafeni, Zener-Hollomoniv
parametr Z [10]:

r-sonf 2 )

R.T 2

Parametr Z [s"'] lze vyuZit ke stanoveni soufadnic piki
ktivek napéti-deformace, coz umoziuje predikci
poc¢atku  dynamické  rekrystalizace  zkoumaného
materialu. Velikost maximalniho deformaéniho odporu
zkoumaného materidlu o, [MPa] a deformace, ktera
odpovida danému napétovému piku e, [-] lze stanovit
dle nasledujicich rovnic [1]:

1 . Z
O =—-argsinhz/—
a C

e, =U.z"

3)

“4)

kde o [Mpa™'], n [-], C [s'], U [-] a W[-] jsou konstanty
charakterizujici zkoumany material.

Na obr. 1 je zobrazen ptiklad napétovych kiivek, které
byly zjistény zkouskou jednoosym tlakem pfi konstantni
teplot¢ deformace 800 °C a pifi nominalnich
deformacnich rychlostech od 0,02 do 60 s™.

Obr. 1  Kiivky napéti — deformace pti konstantni teploté
deformace 800 °C a pii deformacnich rychlostech od 0,02
do 60 s

Fig. 1  Stress — strain curves at constant deformation

temperature of 800 °C and at the strain rates from 0.02 to
60’
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Pii vSech aplikovanych teplotach deformace a pfi
nominalnich deformagnich rychlostech 12 a 60 s
vykazovaly napétové kiivky nestandardni tvar. V téchto
pripadech bylo velice slozité identifikovat napétovy pik
a proto musela byt ziskand napétova kiivka graficky
prolozena ptedpokladanou kiivkou, jak znazornuje graf
na obr. 2.

Obr. 2 Prubéh napéti a deformacnich rychlosti pii zkousce
jednoosym tlakem (800 °C, nominalni deformaéni
rychlost 60 s™)

Evolution of stress and strain rates at the test by uniaxial
pressure (800 °C, nominal strain rate of 60 s™)

Fig. 2

Vyhodnocenim naméfenych vysledkd bylo zjisténo, Ze
prubéh okamzité deformacni rychlosti v téchto
pripadech neodpovidal nastavené nominalni deformacni
rychlosti é,,, [s"'] — viz obr. 2. Domnivame se, Ze

velikost skute¢né deformacni rychlosti v priubéhu
zkousky méla zasadni vliv na tvar zjisténych
napét'ovych kiivek.

Okamzita deformaéni rychlost é,, [s"'] byla definovana
jako podil zmény deformace a odpovidajiciho casu:

Zn 9
j=n-1 ]
Zn 9

j=n—1 /
kde zména deformace a casu byla uréena pro danou
hodnotu é,; jako rozdil aritmetického priméru deviti
naslednych hodnot deformace e; [-], resp. Casu #; [s] a

aritmetického priméru deviti pfedchozich hodnot
deformace e; [-], resp. Casu ¢ [s].

n+9

1n+1’

n+9 (5)

xn+l’

Stiedni deformaéni rychlost é,; [s"] byla vyjadiena jako
podil rozdilu aktuélni e, [-] a pocatecni e, [-] hodnoty
deformace k rozdilu aktudlni ¢, [-] a pocatecni 7, [-]
hodnoty Casu:

— en _e()
trz _t()

(6)

e.t i

Diskuse vysledki

S vyuzitim programu ENERGY 4.0 byla stanovena na
zékladé vysledkli zkousek jednoosym tlakem hodnota
aktivani energie a hodnoty dalSich materidlovych
konstant zkoumané oceli. Tyto materidlové konstanty
byly wurCeny zvlast zdat ziskanych tlakovymi
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zkouskami provedenych v $ir§im rozsahu deformacnich
rychlosti (od 0,02 do 60 s™) a navic zvlast z dat, které
zahrnovaly uz$i rozsah deformacnich rychlosti (od 0,02
do 2,3 s). V tomto ptipadé byly zkoumané materidlové
konstanty ureny na zakladé tlakovych zkouSek
provedenych prakticky pfi analogickych parametrech
deformace jako v pfipadé jiz dfive provedenych
torznich zkousek [11]. Kromé toho byly hodnoty téchto
konstant vycisleny, v ptipadé¢ vysledkd tlakovych
zkousek, zvlast pro nominalni, okamzitou a stiedni
deformacni rychlost.

Vysledné hodnoty zjisténych materialovych konstant
dokumentuji tab. 2 a tab. 3. Hodnoty aktivacnich energii
vycislené na zaklad¢ wvysledk tlakovych zkouSek
provedenych v uzS§im rozsahu deformacnich rychlosti
(viz tab. 3), vykazovaly mirn¢ vys$$i hodnoty nez
v pfipadé hodnot aktivacnich energii, které byly
stanoveny analogickou metodou pfi stejnych teplotach
deformace, ale pifi SirSim rozsahu aplikovanych
deformacénich rychlosti (viz tab. 2).

Tab. 2 Materialové konstanty zkoumané oceli (deformacni rychlosti

od 0,02 do 60 s™)

Tab. 2 Material constants of investigated steel (strain rates from 0.02
to 60 s
énom Co b
Q [kJ.mol ] 334,52 332,05 341,62
n [---] 4,8264 4,7654 4,9128
o [MPa™] 0,0106 0,0105 0,0105
C[s] 2,57.10"% | 2,40. 107 | 5,38 . 10"
U [—] 0,02151 | 002072 | 0,02098
W [—] 0,093 0,095 0,092
Tab. 3 Materialové konstanty zkoumané oceli (deformaéni rychlosti

0d 0,02do 2,357

Tab. 3 Material constants of investigated steel (strain rates from 0.02
t02,3s")
é'&” é,,_k és_,;
Q [kJ.mol'I] 340,33 343,41 343,38
n [---] 4,563 4,633 4,5734
o [MPa™] 0,0119 0,0116 0,0118
C[s] 2,18.10"”% [ 3,79.107 | 3,04 .10"
U [--] 0,01137 0,01078 0,01102
W [---] 0,112 0,113 0,112

Jednotlivé typy deformac¢nich rychlosti (nomindlni,
okamzita a stfedni deformacni rychlost), které¢ byly
pouzity pifi vypoctech materidlovych konstant, prakticky
zasadné neovlivnily  velikost aktivatni energie
zkoumané oceli. Pouze v pfipad¢ vypoctu aktivacni
energie s uvazovanim stiedni deformacni rychlosti byla
jeji hodnota mirné vyssi nez v pfipadé€ vypoctu aktivacni
energie suvazovanim nomindlni anebo okamzité
deformacni rychlosti — viz tab. 2.

V ptedchozim experimentu [11] byla hodnota aktivacni
energie zkoumané oceli stanovena na zakladé vysledka
torznich zkousek, které byly provedeny takika pfi
analogickych podminkadch deformace jako v pfipade¢
tlakovych zkousek. Jedinym rozdilem bylo provedeni
torznich zkousek pifi uz$im rozsahu deformacnich
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rychlosti, tj. od 0,02 do 2,3 s, Aktivaéni energie byla

vtomto piipadé¢ vycislena za vyuziti stfednich
deformacnich rychlosti, které byly zjistény v prubehu
torznich zkouSek a jeji hodnota byla rovna

O = 34433 kJmol™ [11]. Porovnani této hodnoty
s analogickymi hodnotami pfedstavenymi v tab. 2 a 3
(vypoltenymi s vyuzitim é;) konstatuje velmi dobrou
shodu aktivacnich energii zjisténych na zakladé
vysledku tlakovych a torznich zkousek.

Nasledné byly, svyuzitim materidlovych konstant
vypoctenych pro stfedni deformacni rychlosti v rozsahu
od 0,02 do 60 s™ a dle rovnic (3), resp. (4), ureny 3D
mapy ve kterych jsou znazornény zavislosti
maximalniho deformac¢niho odporu, resp. pikové
deformace na teploté a deformacni rychlosti (viz obr. 3
aobr. 4).

Obr. 3 Zavislost maximalniho deformacniho odporu na teploté a

deformacni rychlosti
Fig. 3 Dependence of the maximal flow stress on the
temperature and on the strain rate

Obr. 4 Zavislost pikové deformace na teploté a deformacni

rychlosti
Fig. 4 Dependence of the peak strain on the temperature and on

the strain rate

Velikost pikové deformace e, prakticky odpovidd
deformaci nutné k zahajeni dynamické rekrystalizace a
proto je mozno podle grafu na obr. 4 predikovat pro
dané kombinace teplot a deformacnich rychlosti pocatek
dynamické rekrystalizace pfi tvareni zkoumané oceli.
Pii kombinaci vysoké teploty deformace (1100 °C) a
naopak nizké deformacni rychlosti (0,02 s') bude
k vyvolani dynamické rekrystalizace zkoumané oceli

1z81 0,23).
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V tomto piipadé bude dosazeno i nizkych hodnot
maximalniho deformaé¢niho odporu materialu — viz graf
na obr. 3. V opaéném pripadé (800 °C, 60 s™) bude
potieba k vyvolani dynamické rekrystalizace zkoumané
oceli relativné vysSich deformaci, coz bude mit za
nasledek dosazeni vysokych hodnot o, které mohou
mit velikost az 320 MPa.

Lze tedy konstatovat, Ze s klesajici teplotou a s rostouci
velikosti deformaéni rychlosti vzrustaji hodnoty pikové
deformace a hodnoty maximalniho deformac¢niho
odporu zkoumané oceli.

Zavér

Na zakladé vysledkt ucelené sady zkousek jednoosym
tlakem na plastometru Gleeble 3800 bylo hodnoceno
deformaéni chovani nizkolegované oceli 42CrMo4,
ktera je Siroce vyuzivana ve strojirenstvi.

Pfi vyhodnocovani vysledkd tlakovych zkousek bylo
zjisténo, Ze v jejich prubehu nebyla deformacni rychlost
zcela konstantni. Z tohoto dGvodu byla definovana
okamzita a stfedni rychlost deformace.

Aktivaéni energie a dal$i materidlové konstanty byly
uréeny zvlast pro vSechny tfi typy deformacnich
rychlosti (nominalni, okamzitd a stfedni deformacni
rychlost). Krom¢ toho byly tyto materidlové konstanty
uréeny také zvlast pro dva aplikované rozsahy
deformacnich rychlosti. Zjisténé vysledky byly
porovnany sjiz dfive uréenou hodnotou aktivacni
energie, kterd byla vycislena na zakladé vysledkd
krutovych zkouSek provedenych, pii analogickych
parametrech deformace jako v pfipadé tlakovych
zkousek, na plastometru Setaram [11].

Sirsi rozsah deformacnich rychlosti aplikovanych na
tlakovém plastometru mél za nasledek dosazeni mirné
nizS§ich hodnot aktivacnich energii, nez v piipadé
aktivacnich energii stanovenych v uz$im rozsahu
deformacnich rychlosti. V1iv deformacni rychlosti, ktera
byla pouzita pii vypoctu (nominalni, okamzita a stiedni
deformacni rychlost), na velikost hodnoty aktivacni
energie byl zanedbatelny. Hodnoty aktiva¢nich energii,
ziskanych na zakladé vysledkt tlakovych zkousek
provedenych pfi analogickych parametrech deformace
jako vpfipadé¢ provedenych torznich zkousek,
vykazovaly velmi dobrou shodu.

S vyuzitim vypocétenych materidlovych konstant byly
vytvoteny 3D mapy zobrazujici zavislost maximalniho
deformacniho odporu, resp. pikové deformace na teplote
deformace a na velikosti deformacni rychlosti. Diky nim
lze, pro zkoumanou ocel a pro dané termomechanické
parametry deformace, predikovat maximalni deformacni
odpor a velikost deformace nutnou k zahdjeni
dynamické rekrystalizace.
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Novy jerab v Trineckych zelezarnach
TFinecké zelezarny: novy jefab pro mlynici strusky. Technicky tydenik, 2012, &. 22, s. 24

TFinecké Zelezarny uvedly v mlynici strusky do provozu novy jefab o nosnosti 10 t. Pozoruhodné na tom je,
ze od projektu az po vyrobu vcetné ovladani je dilem Strojiren Tfinec, coz je dcefina spolecnost
TFineckych Zelezaren, ktera se tim zavedla v dalSim oboru.

LJ
Cesky podil na modernizaci ruské valcovny tlustych plechi

ASinsky metalurgicky zavod: ALTA pomaha pfi modernizaci valcovny. Technicky tydenik, 2012, €. 22, s.
24

Asinsky metalurgicky zavod v Celjabinské oblasti v Rusku provadi rozsahlou modernizaci svych provoz(.
Modernizaci valcovny tlustych plechu 2800 zajiStuj nase engineeringova spolecnost ALTA, ktera poskytla
své sluzby i mnohym dal$im hutnim podnikim v Rusku. Stavebni prace vykonava ALTA RUS, coz je jeji
dcefina spolecnost. Rekonstrukce zacala ve 3. kvartalu 2012 a probiha za provozu. Dokonéena by méla
byt koncem r. 2014. Rekonstruovana valcovna byla postavena v r. 1952, je tedy v provozu jiz plnych 60
let. Nové ohfivaci pece pro ohfev bram doda nade firma KERTECH. Vlastni vélcovaci stolici vyrobi
Novokramatorsky zavod na Ukrajiné, ktery dodaval stolice pro dfive rekonstruované valcovny 1400 a
1500. Zafizeni pro brouSeni valci doda italska firma Pomini ze skupiny Tenova. Ohfivaci pece a
chladniky jsou navrZeny tak, aby bylo moZné realizovat technologii fizeného valcovani. Dale bude
instalovano zafizeni pro kontrolu kvality kovu a za nim budou postaveny linky pro podélné a pfi¢né déleni
plechu. V provozu bude rozsahla automatizace. Automaticky bude probihat ultrazvukova kontrola plechu,
jejich vazeni i baleni. Celkovy objem kontraktu €ini 330,7 mil. Euro.

LJ
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Vliv Fizeného valcovani a ochlazovani na strukturu a mechanické vlastnosti
C-Mn-V-B oceli

Influence of Controlled Rolling and Cooling on Structure and Mechanical
Properties of C-Mn-V-B Steel

Ing. Stanislav Rusz, Ph.D., prof. Ing. Eva Mazancovd, CSc., prof. Ing. Ivo Schindler, CSc., Ing. Petr
Kawulok, Ph.D., Ing. Rostislav Kawulok, RMTVC, VSB-Technicka univerzita Ostrava, Ing. Zdenék Vasek,
Ph.D., ArcelorMittal Ostrava a.s., Ing. Pavel Simec¢ek, Ph.D. ITA spol. s r.0., Ostrava

Cilem prace bylo urcit vliv chemického slozZeni oceli, dovdlcovaci teploty a rychlosti ochlazovani na strukturni a
mechanické vlastnosti laboratornich vyvalki, vzniklych jako vysledek laboratornich simulaci teplotné rizeného
valcovani a ochlazovani specialnich profilovych tyci. Byla vybrana mikrolegovand ocel typu C-Mn-V-B. Simulace
valcovaciho procesu byla realizovina na vilcovaci stolici TANDEM VSB-TU Ostrava. Bylo zvoleno ochlazovini
z dovalcovaci teploty (800, 900 a 980°C) na vzduchu, anebo zpomalené ochlazovani v peci. Parametry
laboratornich experimentii vychdazely z predikci ochlazovacich rychlosti, ziskanych firmou ITA na zdklade
matematického modelovani teplotnich poli, resp. porovndavanim téchto predikci s laboratorné namérenymi daty.
Pred valcovanim byl proveden kontrolni rozbor vstupniho materialu (Cistota), mikrostrukturni rozbor a na findlnich
vyvalcich byly jeste provedeny i zkousky tvrdosti (HRB) a vrubové houzevnatosti (KCU3) v podélném sméru.

The aim of the study was to determine the influence of the chemical composition of the steel, finish rolling
temperature and cooling rate on the structural and mechanical properties of the products rolled in laboratory
conditions, created as a result of laboratory simulations of temperature controlled rolling and cooling of special
section bars. The micro-alloyed steel of the type C-Mn-V-B was chosen. Simulation of the rolling process was
carried out on the rolling mill TANDEM VSB-TU Ostrava. We selected cooling from the finish rolling temperature
(800, 900 and 980 °C) on air, or decelerated cooling in the furnace. Parameters of laboratory experiments were
based on predictions of cooling rates obtained by the company ITA from mathematical modelling of temperature
fields, or by comparing these predictions with the data measured in the laboratory. A control analysis of input
material (purity), as well as micro-structural analysis were performed before rolling, and the final rolled products
were subjected also to the tests of hardness (HRB) and notch toughness (KCU3) in the longitudinal direction.
Accelerated cooling on air resulted in higher strength properties (95.9 to 99 HRB) than decelerated cooling in the
furnace (93.5 to 97 HRB). The notch toughness KCU3 ranged in the case of cooling on air from 91 to 168 J.cm™,
while in the case of decelerated cooling it ranged from 97 to 157 J.cm™. Accelerated cooling from 800 °C led to
high level of strength properties to the detriment of plasticity, while slow cooling from the given temperature
exhibited the lowest level of strength, even though the parameter KCU3 reached almost the level of 150 J.cm™. The
most balanced results were found for the 900 °C with cooling in a furnace, where the strength levels did not fall
below 94.5 HRB and the value KCU3 below 103 J.cm™. Slightly worse parameters were measured in the case of
slow cooling from 980 °C.

Analyza problému
moznou transformaci idiomorfniho feritu (IDF), ktery

Konvenéni typy oceli pouzivané pro vyrobu specidlnich  zveda uroven plasticity a defakto zjemiluje primarni
profilovych ty¢i patii do skupiny oceli s nizkym anebo  zrno austenitu. Niz$i obsah B naopak podporuje rozvoj
sttednim obsahem uhliku. Materidly pouze na bazi C- jemné polygonalni struktury feritu. Piipadny vyskyt
Mn vykazuji niz§i Groven pevnostnich vlastnosti anebo  cementitu o vyssi Cetnosti, kdy je redukovan znaéné
je nutno tyto oceli tepeln€¢ zpracovavat, coz neni obsah rozpuSténého C, ma =za nasledek zlepSeni
moderni inZzenyrské feSeni [1]. Pfi vyrob¢ 1ze uvazovati  plastické odezvy matrice s pfisadou B, i kdyZz na ukor
s materialem na bazi C-Mn-V-B, ktery je ekonomicky pevnostnich vlastnosti [4]. Oceli s pfisadou B vykazuji
zajimavy. Bor ve formé¢ precipitatu mize snizovat jak  niz§i hodnoty deformacniho zpevnéni, coz souvisi
aktivitu C, tak i N a tim vytvaret pfedpoklad pro somezenim deformacniho dynamického starnuti pri
omezeni starnuti oceli. ZvySena tiroven taznosti u oceli  sniZzeni obsahu volného dusiku [5, 6]. Za predpokladu
s B souvisi s omezenim rozpustného dusiku a uhliku  pouziti mikrolegujici pfisady V vedle B a N, Ize
[2, 3]. Pti nadbytku B mulize tento segregovat na hranice  ocekavat i zpevnujici efekt [7, 8]. Cilem pfedlozené
austenitickych zrn a ndvazné branit vzniku feritu podél  prace je studium vlivu tvafecich podminek oceli C-Mn-
jejich hranic, a tak vytvaret ptiznivé podminky napt. pro  V-B na finalni pevnostni vlastnosti a plasticitu.
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Experimentalni material a technika
hodnoceni

Pro vlastni experimenty byl pouzit po odliti prekovany
materidl o prufezu 40x40 mm na prufez 30x30 mm,
ktery vykazoval nasledujici primérné chemické slozeni
(hm %): 0,17C, 1,26Mn, 0,31Si, 0,012P, 0,012S,
0,08Ni, 0,17Cu, 0,23Cr, 0,007Al, 0,10V, 0,0009B,
0,017N. Pfed vlastnimi tvafecimi operacemi byl
proveden kontrolni rozbor vstupniho materidlu, a to jeho
gistota (CSN ISO 4967), véetné rozboru detekovanych
castic pomoci SEM JEOL JSM-6490 LV vybaveného
RTG analyzitorem EDA, mikrostrukturni rozbor
pomoci svételného mikroskopu OLYMPUS IX 70
s programem IMAGE, umoziujici méfeni objemovych
podild fizi a velikosti zrn (CSN EN ISO 643).
Pozornost byla rovnéz orientovana na podil perlitu a
tadkovitost (CSN 420469). Obdobné hodnoceni bylo
realizovano také pro finaln¢ vyvalcovany material. Na
ném byly také provedeny jak zkousky tvrdosti (HRB),
tak i vrubové houzevnatosti (KCU3) v podélném sméru.

Laboratorni tvareni

Simulace tvafeni prob&hly na reverzni dvoustolicové
laboratorni trati TANDEM, pocitatové fizenou a
urenou pro flexibilni experimentalni valcovani za
tepla, ktera je vybavena nékolika elektrickymi pecemi a
sofistikovanym systémem meéfeni povrchovych teplot
zpracovavanych vzorkli pomoci vysokorychlostnich
teplotnich skenerti a pfenosnych pyrometrt.

Rezanim a frézovanim byly zvykovkl pfipraveny
vzorky tloustky 14 mm, Sitky 30 mm a délky
umoziujici po odvalcovani odbér vzorkl pro vsechny
nasledné analyzy mikrostruktury 1 mechanickych
vlastnosti. Ploché vzorky byly jednotné piedehiivany
v elektrické odporové peci na teplotu 1200 °C po dobu
20 minut. Nasledovalo pfedvalcovani ttemi pruchody na
trati TANDEM (pracovni valce primeéru 158 mm se
otately rychlosti 80 min” az 100 min™). Jednotlivé
ubéry byly charakterizovany témito vySkovymi
deformacemi a deformaénimi rychlostmi: 21 % (17 s™)
—22% (19 s) =21 % (21 s™). Pfed 4. (dovalcovacim)
ibérem o velikosti 11 % (s def. rychlosti 20 s™) byla
zafazena ochlazovaci prodleva, béhem niz rozvalek
ochladl na dovalcovaci teplotu (Tpoy = 980 °C, 900 °C
nebo 800 °C). Nasledovalo 20 s vyrovnani teploty
vzorku v dal§i peci, vyhiaté na Tpoy a poté vlastni
dovalcovaci ubér. Po ném provalek chladl volné na
vzduchu, nebo byl ochlazovdn zpomalené, a to pii
pouziti dalSich dvou elektrickych peci:

Ochlazovani z Tpoy 980 °C:
= 5 s pfesun vzorku do pece pii pokojové teploté
* 90 s v peci o teploté 750 °C
= 20 s vydrz pti pokojové teploté a piesun do pece
= 240 s v peci o teploté 450 °C
» dochlazeni pfi pokojové teploté
Ochlazovani z Tpoy 900 °C:
= 5 s presun vzorku do pece pii pokojové teplote
= 60 s v peci o teploté 700 °C
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= 10 s vydrz pti pokojové teploté a presun do pece
= 300 s v peci o teploté 450 °C
= dochlazeni pii pokojové teploté
Ochlazovani z Tpoy 800 °C:
= 5 s pfesun vzorku do pece pii pokojové teploté
= 110 s v peci o teploté 600 °C
= 5 s pfesun do pece pii pokojové teploté
= 300 s v peci o teploté 400 °C
= dochlazeni pfi pokojové teploté

V grafech na obr. 1 a 2 jsou registrované celkové
valcovaci sily F [kN] vyznaceny zelenou a cervenou
barvou (pro stolici A, resp. B), tidaje o teploté T [°C]
(slozené ze vSech méficich mist) pak barvou modrou.
Udaje o teplotnich zménach b&hem pobytu vzorku
v pecich nejsou k dispozici, lze na né usuzovat jen
nepiimo z uréenych teplotnich kiivek.

Obr. 1 Priklady zaznamt valcovacich sil a teploty vzorki v zavislosti
na case t [s] (dovalcovaci teplota 980 °C, ochlazovani na
vzduchu)

Examples of recordings of rolling forces and temperature of
specimens in dependence on time t [s] (finish rolling

temperature 980 °C, cooling on air)

Fig. 1

Obr. 2 Priklady zaznamu valcovacich sil a teploty vzorkd v zavislosti
na Case t [s] (dovélcovaci teplota 980 °C, ochlazovani
zpomalené v pecich)

Examples of recordings of rolling forces and temperature of
specimens in dependence on time t [s] (finish rolling

temperature 980 °C, decelerated cooling in furnace)

Fig. 2

Zpomalené ochlazovani laboratorniho vyvalku mélo
simulovat volné ochlazovani vybrané c¢asti provozné
valcované specialni profilové tyce na vzduchu, zatimco
volné ochlazovani laboratorniho vyvalku by mélo
odpovidat zrychlenému ochlazovani vyvalku za
spoluptsobeni  ventilatordt.  Primérné  rychlosti
ochlazovani prezentuje v souhrnu Tab. 1.
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Tab. 1 Pramérné rychlosti ochlazovani mezi Tpov a 400 °C

Tab. 1 Average cooling rate between finish rolling temperature Trr
and 400°C

dovalcovaci ochlazovani zpomalené
teplota (Tpoy) | navzduchu | ochlazovani (pec)

[°C] [°C-s] [°C-s]
980 1,9 1,1
900 1,7 0,9
800 1,5 0,7

Diskuse vysledki

Ve vstupnim materidlu se vyskytoval zvySeny obsah
oxidickych inkluzi, resp. protahlych, oxisulfidického
typu II na bazi zejména Al s piisadou F a minoritn¢ byly
detekovany oxidické kiemicitanové inkluze a tadky
oxidd Al,O; o délce az 40 um. Maximalni zne€isténi
odpovidalo stupni A2,5 a C2. Castice B nebyly pomoci
SEM wvibec pozorovany. I pfes handicap vyssi
pritomnosti vmeéstkt, byly inkluze pomérné¢ homogenné
distribuovany.  Feriticko-perlitickA ~ mikrostruktura
vykazovala v centralni ¢asti rovnomérné vylouceni
perlitu na primérné urovni 45 % s maximalni velikosti
perlitickych blokdi okolo 36 um. Velikost zrn
odpovidala v priméru rozmezi 8§,7-9,2 pum a
fadkovitost, jakozto dusledek kovani po odliti, stupni
B2, jak demonstruje obr. 3.

d

100 pm

Obr. 3 Mikrosnimek pouzitého materialu a) pficny fez, b) podélny
fez

Micrograph of used material a) transverse section,

b) longitudinal section

Fig. 3

V Tab. 2 jsou shrnuty vSechny zjisténé metalografické
parametry findlné valcovanych variant, které¢ byly jiz
zmifovany ~ vramci  vstupniho  materidlu.  Pfi
ochlazovani na vzduchu nevykazuji velikosti zrna
prakticky zadny rozdil, zatimco pomalé ochlazovani
v peci vedlo k vyznamngj$imu zhrubnuti
mikrostruktury, zejména pak u varianty L7, jak to také
plyne zrychlosti ochlazovani pro jednotlivé varianty
uvedené v Tab. | a také pfispélo k nejvy$Simu vyskytu
polygonalniho feritu. Mikrostruktury byly tedy tvoreny
feritem, perlitem, minoritngj$im podilem IDF a
acikularniho feritu (AF), ktery se snizujici se rychlosti
ochlazovani klesal a u variant s pomalym ochlazovanim
(v peci) nebyl vibec detekovan. Mikrostruktury po
dovalcovani pro vSechny varianty ochlazovani
prezentuji obr. 4.
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Tab.2 Dosazené metalografické parametry
Tab.2 Reached metallographic parameters

Varianta Velikost Podil Pasovani
zpracovani zrna feritu

[wm] [%] [stupeii]
L1(980°C/vzd.) 8,0 55,2 2B/4
L2(900°C/vzd.) 8,0 57,1 2B/4
L3(800°C/vzd.) 8,7 56,7 2B/3
L5(980°C/pec) 9,5 58,8 2B/5
L6(900°C/pec) 9,2 57,6 2B/4
L7(800°C/pec) 11,7 62,2 2B/5

Obr. 4 Mikrosnimek po Tpov a) 980°C/air, b) 900°C/air, c)
800°C/air, d) 980°C/pec, e) 900°C/pec, f) 800°C/pec

Fig. 4 Micrograph after T a) 980°C/air, b) 900°C/air, c)
800°C/air, d) 980°C/furnace, ¢) 900°C/furnace, f)
800°C/furnace

Jak ukazal rozbor mikrostruktur pomoci SEM, byly
v matricich detekovany nitridy boéru vyloucené
pfedevsim intragranularné s rozmérem blizkym 1 um,
tedy na hranici detekovatelnosti pro danou techniku, jak
ukazuje pfiklad na obr. 5. Vzhledem k nizkému obsahu
pritomného B v oceli 1ze pfedpokladat také segregaci B
na hranicich zrna austenitu anebo ultra jemnou
precipitaci boridd, zejména v oblasti 900°C [9].
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Obr. 5 Mikrosnimek po Tpov 800°C a) vzduch, b) pec s ¢asticemi
BN
Micrograph after Trr 800°C a) air, b) furnace with BN

particles

Fig. 5

Souhrnné vysledky pevnostnich vlastnosti a turovni
vrubovych houzevnatosti po ochlazovani oceli na
vzduchu a vpeci po tiech Tpoy jsou shrnuty na
obr.6a7.

Obr. 6 Mechanické vlastnosti v zavislosti na Tpoy — ochlazovani na
vzduchu
Fig. 6 Mechanical properties depending on Trr - free air cooling

Obr. 7 Mechanické vlastnosti po Tpov — ochlazovani v peci
Fig. 7 Mechanical properties depending on Tgg — cooling in furnace
Pii  ochlazovani

na vzduchu nejvy$si primérna

s

v

900°C. Opacny trend byl zaznamenan u houzevnatosti.
Nejvyvazené€jsi zminéné vlastnosti vykazovala varianta
s Tpoy 900°C/vzduch, kde pevnostni uroven neklesla
pod 959 HRB a KCU3 odpovidala v priméru
134 J.em™. Pii zpomaleném ochlazovani byla pevnostni

v

hodnota odpovidala 93,5 HRB) a také KCU3

28

vykazovala v priméru 150 J.cm™, prakticky stejng, jako
po ochlazovani z 980°C. NejvySsi pevnostni uroven
(min. 94,5 HRB) a ziroven nejvyssi vrubova
houzevnatost (157 J.cm™) byla detekovana pii 900°C.
Lze fici, ze dané varianty zpracovani nevedly
k hrubému vylouéeni B, které by mélo negativni dopad
na vlastnosti oceli, 1 kdyz od cca 950°C proces difuze je
znacéné urychlovan, vznikajici ¢astice B mohou rychleji
hrubnout [2, 9] a to ma dopad na sniZeni plastickych
vlastnosti, které byly po Tpoy 980°C castecné
zaznamenany, jak ukazuji obr. 6 a 7. Vramci
sledovanych teplot 1ze obecné fici, ze ¢im je Tpoy Vyssi,
tim lze ocekédvat rychlej§i segregaci B ve srovnani
s niz8i teplotou, kdy diftize pro B je méné piizniva [7].

Nejvyssi Groven zjisténych pevnostnich vlastnosti pfi
¢astic VN, resp. VCN, které jsou vysoce nukleabilni pro
AF [10], ktery byl detekovan sice minoritné v matricich
po ochlazovani na vzduchu, ale latky byly hmotnéjsi u
varianty 800°C/vzduch (L3) nez u pfedeslych variant L1
a L2, i kdyz rychlost ochlazovani u nich byla vyssi, a
tedy pfiznivéjsi pro vznik AF. U obou vysSe zminénych
variant detekovany AF nukleoval nejpravdépodobnéji
pouze na casticich typu MnSiO;, které vznikaji za
vysokych teplot [11]. Obecné rychlost ochlazovani
nebyla u zadné varianty vysoka, takze podily AF byly
také velmi nizké. K této skutecnosti mohla pfispét i
segregace B na hranicich zrn, a tak potlacit transformaci
feritu na téchto hranicich a sekundarné podpofit
nukleaci AF [8, 11].

U variant se zpomalenym ochlazovanim, tj. v peci, byly
detekovany nepatrné vysS$i stupné segregacniho
pasovani nez u variant ochlazovanych na vzduchu, jak
demonstruje Tab. 2 a obr. 4, které piedstavovaly obecné
ucinnéjsi prekazku pro Sifeni Stépnych trhlin, jak je
patrné z vyss$i irovné hodnot KCU3 uvedené na obr. 7.

Zavér

Simulace valcovaciho procesu oceli C-Mn-V-B uréené
pro specialni profilové tyCe byla realizovana na
véalcovaci stolicic TANDEM VSB-TU Ostrava pii
ochlazovani z dovalcovaci teploty (800, 900 a 980°C)
na vzduchu, anebo v peci.

Zrychlené ochlazovani na vzduchu vedlo k vy$$im
pevnostnim vlastnostem (95,9 az 99 HRB) nez
zpomalené ochlazovani v peci (93,5 az 97 HRB).
Vrubova houzevnatost KCU3 vykazovala u prvni
varianty rozmezi od 91 do 168 J.cm->, zatimco u
zpomaleného ochlazovani to bylo od 97 do 157 J.cm™.

Zrychlené ochlazovani z 800°C vedlo k vysoké urovni
pevnostnich vlastnosti na tukor plasticity, zatimco
pomalé ochlazovani z dané teploty vykazovalo nejnizsi
pevnostni uroven, i kdyz parametr KCU3 dosahoval
téméf hladiny 150 J.cm™. Roli v daném pripadé hraly
ziejmée difuzni podminky pro zacinajici nukleaci jemné
precipitace VN, resp. VCN a jeji hrubnuti, spolu
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s rychlosti ochlazovani, ktera podpoftila v prvém piipadé
tvorbu AF ziejmé diky segregaci B na hranicich
austenitického zrna a  zpomaleni transformace
intergranularniho feritu.

Nejvyvazengjs$i vysledky byly zjistény pro 900°C
s ochlazovanim v peci, kdy pevnostni Groven neklesla
pod 94,5 HRB a hodnota KCU3 pod 103 J.cm™.
Nepatrné horsi parametry byly naméfeny pro pomalé
ochlazeni z 980°C.

Podékovani

Prace byly provedeny vriamci FeSeni projekti
TA01010838  (Technologicka  agentura CR),
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  "Regionalni  materidalové
technologické vyzkumné  centrum' (v ramci
Operacniho programu Vyzkum a vyvoj pro inovace,
financovaného ze strukturdlnich fondi EU a ze
statniho rozpoitu CR) a SP2012/33 (v rdmci
Specifického vysokoskolského vyzkumu na VSB-TUO
podporovaného MSMT CR).
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V Hutnickych listech 2012, ro¢. LXV, €. 4, s. 40 uvedla redakce za ¢lankem ,,Influence of Drawing Die Angle
on Bunching Process of Steel Wires“ autord Tittel, V, Zelenay, M. jako jednoho z recenzentti Ing. Jifiho
Somerlika, CSc., M.ILM. Zde doslo k omylu. Plati uvedeni recenzenta: Ing. Jifi Somerlik, M.I.LM (kde u nas
dosud malo frekventovany titul M.I.LM. znaci Master of International Manager), jak je téz vySe uvedeno.
Redakce se omlouva recenzentovi, autorim ¢lanku i ¢tenafim za tento omyl. Shledava vsSak recenzentovy
znalosti v oboru za natolik vysoké, Ze odpovidaji jakémukoliv dal$imu titulovani.
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Brazilska firma Geradau investuje dale
Geradau continues investing. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 8

Firma Geradau dokoncuje svoji prvou Sirokopasovou valcovnu v Brazilii v zavodé Agominas. Méla by
byt uvedena do provozu koncem r. 2012. Bude mit vyrobnost 770 000 t/rok. Druha €ast projektu by
méla byt dokon&ena v poloviné roku 2014, vyrobnost by méla dosahnout 1,1 mil. t/rok. Firma Geradau
dale investuje do t&Zby rud tak, aby se v této oblasti stala sobéstacnou. Cilem je zvysit t&Zbu na 11,5
mil. t/rok v roce 2014. Pocita se s prodejem &asti vytéZzené rudy. Pro odbyt se hleda vhodny partner.
LJ
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Development of Structure of the Steel X160CrMoV 12 1 at Forging on Radial
Forging Machines and on Hydraulic Presses

Vyvoj struktury oceli X160CrMoV 12 1 pri kovani na radialnich kovacich
strojich a na hydraulickych lisech

doc. Ing. Miroslav Greger, CSc., RMSTC, VSB-Technical Univerzity Ostrava, Ing. Jan Kadéra, MSA, a.s.,
Dolni BeneSov

The article focuses on the influence of selected forming factors and on structure of the steel X160CrMoV 12 1. It is
a tool high-alloyed Cr-Mo-V tool steel for exploitation in hot and cold conditions. The steel is characterised by its
difficult formability and high resistance to deformation in the whole range of the forging temperatures. The authors
compare the structure of the forged rods with a diameter of 250 mm, which were forged on the radial forging
machines and on the press CKW 1600.

Prevazna cast nastrojii se stdle vyrabi z tvarenych nastrojovych oceli. Pro vyrobu nastrojit se pouzivaji jak oceli
nelegované (uhlikové), tak i nizko az vysokolegované oceli. Podle chemického slozZeni a ucelu pouZiti se nastrojové
oceli rozdéluji na: uhlikové, legované - pro prdaci za studena, legované - pro praci za tepla a rychlorezné. Riizné
druhy nastrojii, spolu s riiznymi provoznimi podminkami, vyzaduji rozdilné mechanické, fyzikalni a technologické
viastnosti oceli. Zakladnimi pozZadavky na nastrojové oceli jsou: tvrdost a pevnost, houzevnatost, odolnost proti
popusteni (zmékceni), Fezivost a odolnost proti opotiebeni, prokalitelnost, stdalost rozmeri. Uvedené viastnosti nelze
dosahnout u jednoho typu materialu. Obvykle je nezbytné volit kompromis mezi navzdjem protichudnymi
viastnostmi, jako napr. mezi tvrdosti a houzevnatosti. Dominantni pozadavky na vlastnosti jsou obvykle zajisteny
jednim az dvéma hlavnimi legujicimi prvky. Dalsi prisady zmirnuji negativni vliv hlavnich prisad na ostatni
viastnosti. K nejdiilezitejsim legujicim prvkium ndstrojovych oceli patii: uhlik, mangan, kiemik, chrom, nikl,
molybden, wolfram a vanad, (kobalt). Zvlastni postaveni mezi legujicimi prvky zaujima uhlik a karbidotvorné prvky
Cr, W, Mo a V. S rostouci koncentraci uhliku, se zvySuje tvrdost, ale soucasné klesa houzevnatost oceli. Se
zvySujicim se obsahem silné karbidotvornych prvkii a tedy i vétsim obsahem karbidické faze, vzristd otéruvzdornost
i odolnost oceli proti popusténi, a tim i trvanlivost a vykonnost nastroji, avSak se sklonem k vétsi krehkosti, resp.
mensi odolnosti proti tvorbé trhlin, ¢i k prasknuti. Velmi zavaznym faktorem vysoce legovanych oceli, je karbidicka
heterogenita polotovarii, doprovizend nezadoucim karbidickym sitovim, nebo vyraznou karbidickou radkovitosti.
V porovnani s konstrukcnimi ocelemi vyzaduji ndstrojove oceli pri kovani podélnych vykovkii vyssi stupen
prokovani. Kromé vyssiho stupné prokovani je potrebné zajistit u techto oceli strukturni homogenitu s cilem omezeni
anizotropie viastnosti. Uroveri dosahovanych vlastnosti u ndstrojovych oceli, a jejich rozptyl, rovnés zavisi na
kolisani obsahu hlavnich legujicich prvkii v jednotlivych tavbach, na stupni prokovani a velikosti polotovarii s lici
strukturou. V ¢lanku je vénovana pozornost viivu vybranych Ccinitelu tvareni, na strukturu oceli X160CrMoV 12 1.
Jedna se o nastrojovou vysokolegovanou Cr-Mo-V ocel pro praci za tepla a za studena. Ocel se vyznacuje obtiznou
tvaritelnosti a vysokym deformacnim odporem v celém rozsahu kovacich teplot. Je srovndvana struktura vykovkii
tyci s priomérem 250 mm, které byly vykovany na radidalnim kovacim stroji a na lise CKW 1600.

Majority of tools is still made from wrought tool steels.  vanadium (cobalt). Tramp elements phosphorus and
So far no other material is able to achieve such a wide  sulphur deteriorate the properties, and we classify them
range of the required material properties at low costs as  among impurities. Carbon and carbide-forming
steel. The basic requirements to the tool steels are the elements Cr, W, Mo and V hold an important position
following: hardness, strength, toughness, resistance to among the alloying elements. The increasing
tempering, cutting power, wear resistance, hardenability =~ concentration of carbon increases hardness, but it also
and dimensional stability. These properties can not be  decreases toughness of the steel. The increasing content
achieved in one type of material. It is usually necessary = of strongly carbide-forming elements and therefore
to choose a compromise between mutually contradictory ~ higher content of carbidic phase increases resistance to
properties, such as the hardness and toughness. The abrasion, as well as resistance of steels to tempering,
dominant requirements to properties are usually ensured  and thus the durability and performance of tools, but
by one or two major alloying elements. Other additives  with a tendency to be more brittle, or with smaller
mitigate the negative impact of the main additives on  resistance to cracking or to bursting. Carbidic
other characteristics. The most important alloying heterogeneity of blanks made of high alloyed steels,
elements for tool steels include: carbon, manganese, such as high-speed steels, is an important factor,
silicon, chromium, nickel, molybdenum, tungsten and accompanied by undesirable carbidic mesh or by
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distinct carbide banding. Tool steels, in comparison
with the structural steels, require at forging of
longitudinal forged pieces higher degree of forging than
it is expressed by the well known equation:

PK=A4"-P"- K>3 @)

The third degree of forging ensures that in the ingot the
internal discontinuities were closed and the cast
structure was destroyed. In case of the tool steels it is,
however, required to achieve a refinement of carbides,
which requires even higher degree of forging. In
addition to a higher degree of forging it is necessary to
ensure the structural homogeneity of these steels in
order to reduce an anisotropy of properties. The level of
the obtained properties in tool steels and their scatter
depend on variations in the content of the main alloying
elements in individual heats, on the degree of forging
and on the size of blanks with cast structure. Quality of
the blanks depends on the suitable metallurgical
treatment and on the level of the steelmaking
technology (e.g. secondary metallurgy refining and
alloying, vacuum casting, etc.)

Structure of as-cast tool steels

Structures of tool steel in the as-cast state have quite
diverse appearance, often with very different
distribution of individual components. The most
common structures are formed by a mixture of coarse
ledeburite and eutectics. Depending on the chemical
composition various types eutectics are formed in the
tool steels. Tungsten steels form almost exclusively
a skeleton eutectics. Carbidic phase is formed by the
MC carbides, and on the other hand the tungsten
alloyed steels with an increased contents of Mo and C
form a fan-shaped eutectics, when the carbidic phase is
formed by the M,C carbides. Eutectic carbides are
highly stable within the range of the forging
temperatures. Mechanical destruction and physico-
chemical changes of the shape and size of the eutectic
lamellas to a globular shape take place as a result of hot
deformation.

Hot deformation changes also the character of eutectic
mesh and the shape of segregations. Fine carbidic bands
are being formed form the eutectic mesh. The shape of
segregations is being changed similarly as the shape of
the basic matrix. Their cross-section is reduced and their
length is increased.

The shape and size of individual eutectic carbides
depends on many factors, mainly on the chemical
composition. The size of carbides is affected by the
temperature and by duration of prior to forming, by
temperature of forming, by magnitude of deformation
and by strain rate. Carbides of tool steels can be from
the viewpoint of their formation divided into primary
(carbidic structures crystallising from the melt) and
secondary (carbides forming from the solid phase). The
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primary carbides segregate from the liquid phase. They
create usually a complex structural system:

a) complex carbide of the type MC. Tungsten is usually
the main element. The carbide may have different
chemical composition, which depends on the amount of
alloying elements and the conditions of solidification.

b) complex carbide M,C occurs in the high alloyed tool
steels with higher Mo contents. Its distribution in the
structure is heterogeneous. The clusters may still
contain the carbides of the MC type, e.g. the carbide VC
is formed in the steels alloyed with vanadium.

The secondary carbides are segregated from austenite in
the following modifications: complex carbides of the
type M;Cs, where also other carbide-forming elements
are formed apart from the prevailing share of Fe and Cr.
In the steels alloyed by high content of chromium they
have an approximate composition Fe;sCrgCs. And
finally complex carbide of the type M;C, in which Fe is
the main component. The carbide segregates mostly
during transformation of austenite to martensite. The
last type is the carbide MC, which is usually segregated
in primary carbides or which is created by disintegration
of the complex carbide M,;C4. This carbide has also
different chemical composition and its existence is
related to the temperature, cooling rate and the amount
of vanadium in steels. Composition of individual
carbides and conditions of their formation are a function
of time, temperature and concentration carbide-forming
elements. It means that existence of different types of
carbides and conditions of their formation in single
variant of chemical composition of the steel are quite
variable. We therefore cannot expect that the given type
of steel will always have carbides with exactly the same
chemical composition.

Formability of tool steels

Tool steels belong to the steels with reduced plasticity
(formability). Deterioration of formability is linked to
the segregation of brittle eutectic phase along the grain
boundaries, especially in steels in the as-cast state. The
formability increases during the forging with the
increasing degree of destruction of eutectic mesh. The
formability of the tool steels decreases with the
increasing degree of alloying. The formability decreases
in the tool steels at the places of segregation, containing
higher amount of carbon, due to decrease of the melting
temperature. These factors influencing the formability
of high alloyed steels are a function of the following
physico-chemical factors: the type of crystalline
structure, purity of grain boundaries, inter-atomic forces
in the crystal, structural construction, the temperature
factor.

The above mentioned factors are dependent on the strain
rate, magnitude of deformation, unevenness of
deformation.

It is evident from the above, that the formability during
forging of steel may vary due to the altered plasticity of
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the blank, to the changed external conditions during
deformation or to the changed properties of the forged
steel. Characteristic properties of the Cr-Mo-V steel can
be described as follows: they are characterised by high
resistance to deformation, reduced formability; high
resistance to deformation, reduced formability and
uneven deformation contribute to the formation of
surface and internal cracks, this type of steel
significantly strengthens at low temperatures of finish-
forging. The higher is the strain rate, the greater is the
strengthening and reduction of the formability. As a
consequence of large quantity of segregations the
Cr-Mo-V steels are susceptible to overheating; they can
be included among air-hardening steels and they are
therefore susceptible to formation of chilling cracks.
During heating to the top forging temperature a surface
decarburisation takes place.

One of the decisive factors influencing the resistance to
deformation and formability is the state of stress
influencing the conditions of forging. The highest
formability is achieved at the state of compressive stress
with exclusion of tensile stresses, which are the main
cause of failure of the forged piece at forming. The
stress state during forging is a result of a complex effect
of stress from burdening forces and from additional
stresses induced by an external friction and by uneven
deformation [1]. The stress state during free forging can
be expressed in different ways [2], e.g, with use of the
mean indicator of the stress state vy:

Os

_01+0, +0;

2
3(0'1_0'3) @

Op

where o; 0, o3 are the main stresses, o is an octahedral
stress and o,, is resistance to deformation of the forged
steel.

The marginal formability increases with the decreasing
value v;. The highest formability is achieved when the
relationship: o; = oy is valid. At forging on the flat
anvils the main stress acts in the direction of the main
principal changes of the shape. The compressive stress
oy, in the direction of the decreasing height:

£y
-b

(€)
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where F), is the forging force [N], [, is the length of
action [mm)], b, is the mean width of the elongated bar
[mm)].

The stress o) acts in longitudinal direction (in the
direction of elongation) .

/
o = O,S(ywrp h_zj

where y is a friction coefficient and 4, is the height of
the elongated bar.

“4)
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The following relation is used for calculation of the
stress in the direction of the width:

b
o -0{uca, 1) 0

If the spreading is limited by the shape of anvil (e.g. at
elongation on the machines GFM), it is then possible to
use for forging of round bars the following relation:

o= (©)

where F, is the forging force in the direction of the
width of the forged piece [N], d is the diameter of the
forged piece [mm].

z

At elongation in industrial conditions of forging; shops
the rate 6/G, may vary within the interval from + 0.5 to
-2, i.e. from the prevailing tensile state to a distinctive
compressive state of stress.

Effects at forging of the steel
X160CrMoV 121

Our next investigation was focused on the steel
X160CtMoV 12 1. Chemical composition of the steel
X160CrMoV 12 1 is shown in Table 1.

Tab. 1 Chemical composition of the steel X160CrMoV 12 1 in wt.
%

Tab. 1 Chemické slozeni oceli dle X160CrMoV 12 1, v hm.%

Steel grade C [Mn] si] C [Mo] V
[%]

EN 96-79 1.45 | 0.20 | 0.22 | 11.70 | 0.50 | 0.25

X160CrMoV121

During forming surface and internal defects are being
formed for two main causes. The defects can be
transferred to the forged piece from the ingot, or the
defects arise during forging as a result of unsatisfactory
state of stress and uneven deformation. Plastic
deformation during forging is always uneven. The
causes of uneven deformation can be divided into
internal and external.

Internal causes comprise heterogeneity of the chemical
composition, diverse orientation of crystals, defects in
crystalline structure, existence of foreign impurities in
the basic matrix. Furthermore, it is an uneven
temperature of the forged steel when the middle, or

surface layers may have considerably different
temperature.
External factors causing uneven deformation may

comprise contact friction or low external energy of
deformation, which, together with high resistance to
deformation of steel causes the fact that penetration of
deformation affects only the surface areas.

In the central parts of the formed piece are for this
reason generated large tensile stresses [3]. Tensile
stresses are the most common initiators of defects,
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especially at forming of the cast structure [4]. Uneven
deformation during forging depends significantly on the
geometric shape of the deformation zone.

At elongation with use of flat anvils (elongation on
ordinary forging presses), the magnitude of uneven
deformation is the function of: the relative length of the
stroke (I/h,), relative reduction Ah/h, and the shape
indicator of the cross-section (b,/h,). Elongation by
small relative length of stroke achieves the maximal
intensity of elongation and the number of passes is
minimal.

On the other hand, in the case of small relative stroke
the number of working strokes increases. The optimum
performance is achieved at I, /h, = 0.5. In the case of
small relative length of stroke a small area hindered
deformation exists and tensile stresses are generated in
the axis of the elongated forged piece, see Figure 1
That's why at forging of large ingots, which cannot be
rammed, it is appropriate to use /,/h, = 0.5 to 1.

The chosen value I,/h, determines formability of the
steel [5]. It proved like suitable for forging of large
ingots in order to cant only when the ratio b/h; = 1.8 to
2 was achieved. The axial part is forged the best on the
low flattened piece. This procedure cannot be
recommended for forging of steels with reduced
formability. After canting the flattened piece is forged
upright and tensile stresses develop on the lateral
surface.

b)

Fig. 1 Diagram of elongation on straight anvils with big (a) and
small (b) relative length of stroke

Obr. 1 Schéma prodluzovani na rovnych kovadlech s velkou (a) a (b)
malou pomeérnou délkou zabéru

Elongation by shaped anvils 1is advantageous
particularly for the forged pieces of circular section with
reduced formability. During forging in the zone of
deformation the compressive stresses prevail.
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Influence of the tools' shape on evolution
of steel structure

An analysis of the structure of the forged bars on the
press CKW 1600 and on the radial forging machine
was performed. It concerned assessment of the
microstructure, micro-purity, grain size, presence of
porosity, cracks and inclusions [5]. The bars were
forged from the ingots K21 to approximately the same
diameter. The degree of forging calculated with use of
the equation (1) reached the value of 3.5.

Macrostructure was assessed (see Figs. 2-6) and

microstructure in the selected areas of the cross section,
i.e. in the sub-surface areas and at the distance of 0.25 D
and 0.5 D of the bar diameter (Figs. 4, 5 and 7), as well
as the overall distribution of primary carbides in the
structure (Fig. 8).

Fig. 2 Macro-structure of the steel X160CrMoV 12 1 (EN 96 79),
after forging on the radial forging machine: degree of forging
K =3.5 (ingot K21, bar diameter 250 mm.

2 Makrostruktura oceli X160CrMoV 12 1 (EN 96 79), po
kovani na radialnim kovacim stroji: stupen prokovani K = 3,5
(ingot K21, pramér tyce 250 mm.

Obr.

Lot 5 . P
Structure of the steel X160CrMoV 12 1 (EN 96 79) after
forging on the radial forging machine: degree of forging 3.5
(ingot K21, bar diameter 250 mm, sub-surface area)
Struktura oceli X160CrMoV 12 1 (EN 96 79), po kovani na
radialnim (prodluzovacim) kovacim stroji: stupefl prokovani
3,5 (ingot K21, primér ty¢e 250 mm, podpovrchova oblast)

D




Tvareni, tepelné zpracovani Hutnické listy ¢.6/2012, ro¢. LXV
Forming, Heat Treatment ISSN 0018-8069

:‘7.' 2 § .2{" x';:" : :‘w m‘:»g o~
(‘; » .‘ : IR \rﬁ‘;“ ‘$ ] "

'i&\,_

o ——tt
N :"‘ b

= ?

Fig. 4 S@cture of the .steel X.160CrM(_)V‘12 I (EN 96 7?) after forging on the press CKW 1600: degree of forging 3.5, ingot
forging on the radial forging machine: degree of forging 3.5 K21 d bar diameter 240 dist 025 D from th
(ingot K21, bar diameter 250 mm, distance 0.25 D from the @ rf;creoun ar diameter mm, distance U, om the
surface) ) . -~
Obr. 4 Struktura oceli X160CtMoV 12 1 (EN 96 79) po kovéni na Obr. 7 Struktura oceli X160CrMoV 12 1 (EN 96 79), po kovéni na
N . . . . . lise CKW 1600: stupeni prokovani 3,5, ingot K21, primeér
prodluzovacim stroji, stupei prokovani 3,5 (ingot K21, Kulatiny 240 délenost od hu 025D
pramér ty¢e 250 mm, vzdalenost od povrchu 0,25 D) wlatny mm, vzdalenost od povrehu B, :

L R .. ST, .
& O SRR
A SERER Y
Fig. 5 Structure of the steel X160CrMoV 12 1 (EN 96 79) after
forging on the radial forging machine: degree of forging 3.5
(ingot K21, bar diameter 250 mm, distance 0. 5 D from the
surface)
Obr. 5 Struktura oceli X160CrMoV 12 1 (EN 96 79), po kovani na
prodluzovacim stroji: stupen prokovani 3,5 (ingot K21,
pramér kulatiny 250 mm, vzdalenost od povrchu 0,5 D)

Fig. 8 Distribution of carbides along the cross-section of the bar
after forging: a) on the radial forging machine; b) on the
press CKW 1600

Obr. 8 Rozlozeni karbidi po prufezu tyée po vykovani na: a)
prodluzovacim stroji; b) na lise CKW 1600

Summary and discussion of the achieved

results
ks ki
Fig. 6 Macro-structure of the steel X160CtMoV 12 1 (EN 96 79) Structural homogeneity along cross-section of the
after forging on the press CKW 1600: K = 3.5 (ingot K21, forged round bars depends not only on metallurgical
bar diameter 240 mm properties of the input blank, but also on the type of
Obr. 6 Makrostruktura oceli X160CrMoV 12 1 (EN 96 79), po f . hi . £
Kovani na lise CKW 1600: K = 3.5, ingot K21, primér used orming machine. Comparison o macro-structure
kulatiny 240 mm. of bars (Fig. 2 and Fig. 6) revealed that at forging on the
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press at the same degree of forging the porosity in axial
parts of the forged bar is closed more perfectly. The
reason for this is higher share of shearing deformation
in this area at forging on hydraulic press. Another
possible cause of this difference is probably also the
higher degree of forging on the press. The calculation of
the degree of forging according to the relation (1) is
based on the share of cross-sections K = S,/S;. At
forging on the press with use of the scheme square —
rectangle — square - circular section the spreading takes
place. However, the value of the increment of the
degree of forging at the shape changes square —
rectangle is according to the relation (1) not included
into the overall degree of forging. For calculation of the
degree of forging in individual passes it is possible to
use also the equation [6]:
1

K=——7—

1-¢(l-7)
where: ¢ is relative deformation, [ is indicator of
spreading (f=0.19 to 0.5).

(7

When summing the individual degrees of forging
according to the equation (7) we get the overall degree
of forging Ky higher than the quoted value K = 3.5 that
was calculated according to the relation (1).

Another cause may consist in the fact that at forging on
the radial forging machine a universal pressure acts only
at the final stage of forging. Figure 9 gives the
explanation. At the beginning of forging the anvils
embrace the perimeter only partly. At the places, where
the anvils do not touch the perimeter, compressive stress
develop.

b)

Fig. 9 Contact area of the anvils with the forged bar: a) at the
beginning, b) at the end of elongation on the extension
forging machine

Obr. 9 Kontaktni plocha kovadel s kovanou ty¢i: a) na pocatku, b) na
konci prodluzovani na prodluzovacim kovacim stroji

Results of metallographic analysis prove that internal
non-integrities in the steel structure may be formed
under influence of: change of volume of liquid and solid
phase, carbidic segregates and micro-cracks in the
segregates [7, 8]. In the steel of the type Cr-Mo-V the
prevailing part of shrinkage porosities is transferred into
the forged piece from the ingot and it can be removed
only at the degree of forging K > 4.5. Forging on the
extension machine is characterised by more favourable
state of stress than in the case of forging on the press,
but with smaller share of shearing deformations, which,
however, are the decisive factor for closing of non-
integrities. Micro-structure on Figs. 3 to 6 and 7, 8 is
formed by basic matrix (ferrite, sorbit), in which
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massive particles of primary carbides are situated.
Comparison of micro-structure of the bars forged on the
extension machine and on the press CKW 1600 (see
Figs. 3 and 7) makes it possible to predict in structure of
the steel forged on the forging machine more massive
primary carbides [9]. Grain size on both figures varies
around the 7 (according to the ASTM).

Conclusions

Structure of the forged bars made of the tool steel EN
X160CtMoV 12 1 is influenced both by the forging
technology and by technology of production of input
blanks — ingots. In order to achieve high quality of
structure it is necessary to choose a suitable shape and
dimensions of anvils in dependence on the selected
forging machine. Quality of structure achieved by
forging depends in great extent, namely at the degrees
of forging around K = 3, on the quality of the cast —
primary structure of the ingot. More perfect forming of
the structure can be achieved by forging with higher
share of shearing deformations.
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Vyuziti plastometrickych zkousSek pro stanoveni disipace energie a znazornéni
procesnich map

Application of Plastometric Examinations for Assesment Dissipation Energy
and Visualization Processing Maps

prof. Ing. Jifi Kliber, CSc., Ing. Tomas Kubina, Ph.D., Ing. Lenka Kun¢ickd, Ing. Martina Berkova, Ing.
Jaromir Horsinka, RMTVC, VSB-Technicka univerzita Ostrava, Ing. Josef Boiuta,CSc., MATERIALOVY A
METALURGICKY VYZKUM, s.r.0., Ostrava

Tvaritelnost oceli P91 (9Cr), z hlediska efektivity disipace energie a nestability procesu, byla sledovana na zaklade
vysledkit spojitych zkouSek na plastometrech. Byl pouzit krutovy plastometr SETARAM, na kterém byly provedeny
zkousky v rozsahu teplot 12231473 K a rychlostech deformace 0,0965-1,53 s”'. Soucasné na téze oceli byly
provedeny spojité zkousky na plastometru Gleeble, v rozsahu teplot 1073—1533 K a rychlostech deformace 0,01—
10 5. Vysledky ze Setaramu byly zpracoviny za pomoci programii Sigmacon a Gnuplot pouZitim sinh vztahu pro
stanoveni velikosti deformace a deformacni rychlosti z poctu otacek a rychlosti krouceni. Protoze rozsah zkouseni
z plastometru Gleeble nepostacoval pro kvalitni stanoveni disipace energie, byla provedena matematickda analyza
se stanovenim aktivacni energie,a z toho pak prepocet na deformacni rychlost o jeden rad vyssi a jeden rad nizsi. Pri
zvolenych hodnotdch deformace 0,3; 0,5, a 0,7 byly stanoveny nejprve hodnoty citlivosti rychlosti deformace, tj.
parametr m. Nasledné pak z toho byla vypoctena hodnota efektivity disipace energie — parametr n a konecné i
parametr nestability deformace — hodnota & Tyto parametry byly porovnany v grafech zavislosti teploty na
logaritmu rychlosti deformace a byly hodnoceny pri vsech trech vybranych velikostech deformace.Superpozici
plosné mapy efektivity disipace energie a nestability byly ziskdana v jednom pripadé oblast nestability deformace.

On the basis of the results of continuous plastometric tests, the formability of the P91 (9Cr) steel (energy dissipation
effectiveness and instability of the process) was observed. A torsion plastometer SETARAM, on which tests in
temperature scale 1223—1473 K and strain rate range 0,0965—1,53 s were performed, was used. Using a Gleeble
plastometer,in temperature scale 1073-1533K and strain rate range 0,01—10 s the continuous test with the P91
steel were made as well. The results from the Setaram plastometer were further elaborated using the Sigmacon and
Gnuplot sotfware, the sinh formula was applied for calculation of strain and strain rate from number of revolutions
and torsion rate values. By reason that range of testing on the Gleeble plastometer was not sufficient for a high-
quality computation of energy dissipation, a mathematical analysis with activation energy calculation was
performed, then a recomputation on one higher and one lower strain rate was made.

For the chosen strains 0,3; 0,5, and 0,7;energy dissipation sensitivity — the m parameter — was calculated at first.
Then the value of energy dissipation effectiveness — the n parameter — and finally the deformation instability
parameter — the & parameter — were computed. These relations were depicted in relations of temperature on strain
rate logarithm. Those areas were evaluated on all of the three strain values. By superposition of the energy
dissipation effectiveness and the instability surface map the deformation instability area in one example was
created.

Zpracovatelnost a tvafitelnost materidlu je zavislda na  az v roce 1997 Prasad a spol. [1,2]. V poslednich letech
schopnosti materialu plasticky se deformovat béhem se pro analyzu tvafitelnosti materidlu zacaly procesni
procesu tvareni bez jeho poruseni. V [1] je uveden mapy vyuzivat a jejich pouziti se stale rozSiiuje. Staly se
poznatek, Ze podle autorti Prasad a Sasidhara, ktefi se =~ vhodnym nastrojem pro ndvrh a optimalizaci tvafeciho
vénuji procesnim mapam, se tvafitelnost sklada ze dvou  procesu za tepla pro nové i pro jiz pouzivané slitiny
nezédvislych slozek: wvnitini tvafitelnosti, ktera je [3,4]. Jsou vyuzivany jak pfi tvafeni oceli (pfedev§im
ovlivnéna vyvojem mikrostruktury pfi specifickych  tézko tvafitelnych — korozivzdorné, dvojfazové atd.),
podminkach daného procesu, a vnéjsi tvaritelnosti, kterda  tak i slitin nezeleznych kovii (hlinikové, hoicikové,
je ovliviiovana geometrii pasma deformace a  niklové, titanové slitiny atd.). Nékteré slitiny mohou byt
napétovymi  podminkami pii tvafeni. Vnitini  velmi téZce tvafitelné a pomoci procesnich map je
tvafitelnost také zavisi velkou mérou na pivodni mozno navrhnout nejlepsi mozné feseni zpisobu jejich
mikrostruktufe materialu. zpracovani. Popisuji nejen vyvoj mikrostruktury, ale

také definuji vhodny teplotni rozsah a deformacni
Prvni v praxi vyuzitelnou procesni mapu tedy sestrojili  rychlost pro dany proces [5-10].
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Ocel P91 (9%Cr) je v oblasti tvafeni austeniticka. Pfesto
zvySeny obsah chromu, ktery podporuje feritotvornou
oblast miize zpisobovat pfi tvafeni potize. Tato ocel je
vyuzivana zejména pii vyrob& trubek pro pouziti
v energetickém prumyslu. Pribéhy napéti-deformace pfti
riznych teplotach tvareni a pii odlisnych rychlostech
deformace nemaji vzdy zcela symetricky pribéh.
Vyhodnocovat tvafitelnost pouze ztéchto kiivek na
zakladé znalosti pouze =zavislosti napéti v oblasti
zpeviiovani materialu ptip. pfi dosazeni pikové hladiny
spocatkem  vzniku  dynamické  rekrystalizace,
neposkytuje Uplné udaje o efektivité a bezpecnosti
tvateni. Ukazuje se, ze procesni mapy sestavené na
zaklad€ znalosti U¢innosti disipace energie a nasledn¢
také nestability procesu mohou poskytovat informace o
oblastech, ve kterych je tvareni doporu¢ovano a naopak
o oblastech, ve kterych dochazi k mozné nestabilité
procesu. Tyto procesni mapy také mohou naznacit
oblasti vzniku zejména dynamické rekrystalizace, ale
také ve specifickych piipadech, v soudinnosti i
s metalografickym studiem napf. na oblasti existence
deformacnich dvojcat apod.

1. Disipace energie, procesni mapy

Disipaci energie pii tvareni charakterizuje bezrozmérna
proménna, G¢innost disipace energie 1. Tu vyuZziva jako
klicovy prvek jeden znejrozsitengjSich modeld,
dynamicky materidlovy model (DMM
DynamicMaterial Modelling). Pii tvafeni za tepla
probihaji u kovovych material urcit¢é metalurgické
déje. Nekteré z nich maji  pozitivni vliv na
mikrostrukturu a nékteré negativni. DMM je primarné
zam&feno na lokalizaci dynamické rekrystalizace
(DRX), pro jeji mimotadny vyznam ve tvareni [11].

Zavislost napéti na deformaéni rychlosti za dané teploty
je urcena kiivkou a zavislost citlivosti plastického toku
k deformacni rychlosti je vyjadiena jako funkce
deformaéni rychlosti [12]. Procesni mapa vznika
sloucenim mapy disipace energie a grafi oblasti
nestability, které jsou zdkladem DMM pfi ruznych
teplotich a deformacnich rychlostech. Procesni mapa
tak znazorfiuje oblasti, pfi kterych je vhodné material
tvaret, a naopak oblasti, pfi kterych mtze byt jiz tvareni
pro dany material nebezpecné. Pfi tvareni v nevhodnych
oblastech dochéazi ke snizeni mechanickych vlastnosti

materialu, nebo dokonce k jeho poSkozeni. DMM je
spojity model, pomoci né¢hoz  jsou, na
termodynamickych  principech, urovany oblasti

nestability toku materialu, modeluje pfechod mezi
plastickou deformaci materialu a vznikem disipativni
mikrostruktury (termodynamicky nestabilni). Mapy
disipace energie jsou vyjadiovany v soufadnicich
teploty deformace a logaritmu deformacni rychlosti.
Takovéto soufadnice umoziuji porovnavat rizné oblasti
grafu.

Tvateni je v tomto podani povazovano za energeticky
systém, kde je v deformaéni zéné¢ disipovana energie
[13]. Celkova energie absorbovana télesem béhem
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deformace (P) se ve své podstaté sklada ze dvou slozek
a muze byt vyjadiena pomoci nasledujici rovnice:

P=GC+] (1)

kde: P... celkova energie absorbovana télesem
b&hem deformace [J]

G... energie disipovana v dusledku plastické
deformace [J]

J... energic  disipovana
metalurgickych zmén [J]

v duasledku

Hlavnimi veli¢inami, popisujicimi procesni mapu, jsou
napéti, deformace a deformacni rychlost, proto je mozné
také vyse uvedeny vzorec pomoci téchto velicin dale
rozepsat:

= -
P=G+]=| odé+ | édo

‘o ‘o 2)
kde: ¢ ... deformacni rychlost [s]
G ... napéti [MPa]

Prvni slozka celkové energie G, predstavuje energeticky
ptikon disipovany materidlem, jehoz pfevazna cast je
pfeménéna na teplo. Slozka J prezentuje energii
dynamicky uklddanou do metalurgickych procest [14].
Tato je citlivd na pfitomnost probihajicich procest jako
je dynamicka rekrystalizace, dynamické zotaveni,
nukleace a rast trhlin atd., proto se stala uritym

kritériem  charakterizujicim  dynamickou odezvu
materialu. Lze ji stanovit pomoci nasledujiciho
integralu:
o o 1
J=Jg-do=[K-c" -do 3)
0 0

kde K je materialova konstanta a m parametr citlivosti
na deformacni rychlost. Rozlozeni celkové energie mezi
energetické slozky J a G popisuje koeficient citlivosti
plastického toku materialu k deformacéni rychlosti [1].
Znalost tohoto je pro tvorbu procesni mapy
nevyhnutelna, je mozné jej vyjadfit nasledujicim
zpisobem:

_d] _édo _ ding

MTd6 odé dind

4)

Koeficient m ma konstantni charakter jen pro Cisté
kovy. Pro jednotlivé slitiny se musi ziskat
experimentalné. Koeficient m je funkci rychlosti
deformace. Obvykle se hodnota m zjednodusuje na
konstantu, ale pouze pro urcity hodnoceny usek
rychlosti deformace. V idealnim pfipadé by se hodnota
m méla rovnat jedné. Tento stav téméf odpovida
superplastické deformaci (obr. 1b). Na obr. 1a) vidime
realny disipator. Oba zminované obrazky ukazuji
schématické vyjadieni pomoci obdélniku ¢ v zavislosti
na rychlosti deformace, ktery urCuje okamzZitou
celkovou energii disipovanou materialem.
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(b)
, J- doplnél\
J
c G-cast = m=1
G
&
Obr. 1 Grafické znazornéni dynamické konstitucni rovnice a) realny
disipator, b) idealni disipator [5]
Fig. 1 Graphic interpretation of dynamic constitutional equation a)

real dissipator, b) ideal dissipator

Pro vytvofeni procesni mapy je velmi dulezité znat také
bezrozmérny parametr #, neboli Ucinnost disipace
energie. Uinnost disipace je podilem energetické
slozky J a maximalni mozné disipace energie J,,a
vyjadiuje disipaci energie béhem vyvoje mikrostruktury
v pribéhu deformacniho procesu za ruznych teplot a
deformaénich rychlosti. Pro parametr # plati tento
vzorec:

J

J

max

2m

m+1

- 5)

Vysledky vyndsobime stem a ziskdvame hodnoty
v procentech, coz je u uCinnosti obvyklé. Neméné
vyznamny je i parametr plastické nestability, ktery
umoziuje uréit, ve kterych oblastech je deformace
materialu stabilni, a ve kterych jiz mtze dochazet k jeho
poruseni b&hem tvafeni [15]. Parametr plastické
nestability lze vypocist nasledovneé:

dln|——|
L + m+ 1/
=————+m

¢= dlne * (6)
kde: & parametr plastické nestability

m koeficient citlivosti plastického toku

materialu k deformacni rychlosti [-]

é deformacni rychlost [s]
V soucasné dobé odbératelé nemohou akceptovat

v dodavce materidly s vyrazné odliSnymi mechanickymi
vlastnostmi. Technologicky proces musi byt stabilni,
aby byl opakovatelny. Nejen na mikrostrukturni
stabilité, ale také na stabilité plastického toku je zavisla
opakovatelnost procesu a homogenita mechanickych
vlastnosti vyrobku.

2. Experiment
2.1 Krutova zkouska

Do skupiny zkousek tvafitelnosti za tepla patfi, mimo
jiné, i zkouska krutem. Tato zkouska je vhodna pro
zjisStovani mechanickych vlastnosti materialu, jako je
pevnost v krutu nebo modul plasticity. Zaklad ale
spo¢ivd v ureni deformacni charakteristiky kiivky
napéti-deformace [16].
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Mezi zékladni vybaveni kazdého pfistroje pro provadéni
zkousek krutem patfi otocnd hlava a pevna hlava, ktera
se kazdd upne na jeden konec vzorku. Hlavy jsou ve
svém postaveni obvykle pevné ukotveny, jelikoz ma
kroutici se vzorek tendenci se zkracovat. Plastometr je
napojeny na pocitac, ktery zaznamenava casovy pribéh
hodnot, jako jsou tofivy moment, osova sila, otacky,
nebo teplota [17]. Vzorek byva ohtivan indukéné civkou
pfimo v zafizeni. Kvili prikaznosti vysledkl je nutné
jeho rovnomérné prohtati.

Nejcastéji provadénou zkouskou je spojita zkouska do
lomu, nejdtlezitéjsi hodnotou je zde tedy pocet otacek
do lomu. Vysledna data jsou zpracovéna do (grafu)
zavislosti  kroutictho momentu na uhlu otoceni.
Deformace vSak neni konstantni, po prufezu vzorku se
snizuje od maxima na povrchu, az k nulové hodnoté
v ose vzorku [18].

Pro ucely naseho experimentu byly vzorky zkoumany
pti teplotach od 1223K do 1473 K a deformacnich
rychlostech 0,0965 — 1,53 s™".

2.2 Tlakova zkouska

Tlakova zkouska srovinnou deformaci (plane strain
compression test) byla provadéna na plastometru
Gleeble 3800. Tento plastometr americké firmy DSI je
dynamicky zkuSebni stroj, ktery ma schopnost
simulovat  termomechanické parametry  rtznych
metalurgickych pochodd. Gleeble 3800 Systém je
integrovany, plné digitalni, tepelné — mechanicky méfici
ptistroj, ktery funguje pod platformou typu Windows.

Na plastometru Gleeble 3800 lze provadét tahové
zkousky, tlakové zkousky (souosé, s rovinnou
reformaci, SICO), lze vytvaret kiivky zavislosti napéti
na deformaci, studii napét'ové relaxace, méfeni taznosti
za tepla aj. Tyto vlastnosti lze pouzit k simulovani
kontinualniho liti, valcovani =za tepla, kovani,
protlacovani, kaleni, tepelného zpracovani, svafovani
atd. Kromé¢ vySe zminénych funkci umoziuje
plastometrGleeble 3800 rozpoznat teplotu nulové
rekrystalizace daného materialu, pfipadné slouzit jako
dilatometr apod.

Plastometrické zkousky typu PSCT (plane strain
compression test) byly plvodné zpracovany a
pouzivany pro zkoumani technologii spojenych
s procesy valcovani plechu a pasu, pii kterych tvareni
probiha pii podminkdch velmi blizkych ideédlniho
plosného stavu napjatosti. Zkousky tohoto typu
umoziiuji  dosdhnout hodnot intenzity skutecné
deformace vrozmezi 1 az 3 vrozsahlém intervalu
rychlosti deformace vrozmezi 107 az 100s".
V soucasné dobe se PSCT testy v§eobecné pouzivaji pro
stanoveni mechanickych vlastnosti a zkoumani vyvoje
mikrostruktury materidlu béhem termomechanického
zpracovani.
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Byly provedeny plastometrické zkousky na oceli 9Cr
(P91), a to v rozsahu zkusebnich teplot 800 °C do
1260 °C a rychlosti deformace 0,1; 1; 10 s™.
Ptedehiev zkousek spocival v ohievu rychlosti 5 °C/s na
teplotu 1260 °C a naslednou 60 sekundovou
vyrovnavaci fazi. U zkousky, jejiz deformacni teplota
odpovidala teploté ohfevu (1260 °C), doslo k vlastni
deformaci ihned po vyrovnavaci fazi. U ostatnich
vzorkll bylo nutné material ochladit na deformacni
teplotu [19].

Abychom mohli extrapolovat pribéhy i pro nizsi a vyssi
nez zkouSenou deformaéni rychlost, udélal se vypocet

aktivaéni energic Q a zného pak byla stanovena
hodnota napéti pomoci nasledujici rovnice.
1
1 ¢en ()|
= — inh | ————
¢ = —expargsin 3 ™

kde Q je energie tvareni za tepla, R plynova konstanta,
a, A, n materidlové konstanty.

3. Vysledky a vyhodnoceni

Data, ktera jsme nasledn¢ zpracovavali pro vypocet
parametru citlivosti deformace a efektivity disipace
tvafeni, byla odectena z kiivek napéti deformace. Jako
ptiklad uvadime obr. 2, soubor kfivek pro vybrané
teploty a rychlost deformace 1 s, pro ocel 9Cr.
Obdobn¢ byly, na zdkladé zaznamu ze zkousek,
sestaveny 1 dalsi grafy. Tabulky 1-2 zndzoriuji
prubézny postup pii zisku dat potfebnych pro vypocet
uvedenych parametra.

Kiivky napéti - deformace pro rlizné teploty pfi rychlosti
deformace 15!

500,00

400,00 ——800°C

850°C

- 900°C
——1000°C
1100°C
1200°C

1260°C

300,00

200,00

Napéti (MPa)

100,00

0,00 - T T T T
0,00 0,20 0,40 0,60

Deformace

1,00

Obr. 2 Kiivky napéti-deformace pro rtizné teploty pii rychlosti
deformace 1 s pro ocel 9Cr

Fig. 2 Graph of the strain-stress curves for different temperatures at
strain rate of 1 s’1 for the P91 steel

Tab. 1 Ptiklad vzhledu tabulky doplnéné o vypocty - ocel 9Cr, T =800 °C, €= 0,9, ‘; =01s"

Tab. 1 Exampleof a table withcalculations — P91 steel, T=800 °C,£=0,9, ¢ = 0.1 s~

A B [ D E F G H | J K
1 Time(sec) Strain Stress(MPa) TC1(C) edot logedot A logéedot log o Alogo m disipace
2 0,0 0,0 -9,6 20,0 0,0 -3,32804 0,35107 0,98037 0,01124 0,03202 6,2
3 0,1 0,0 -9,3 20,0 0,0 -2,97697 1,52210 0,96913 0,01049 0,00689 1,4
7982 4525 -0,9 -318,64 800 0,1 -1,05552 0,13830 2,50330 0,00173 0,01254 2,5
7983 452,6 -0,9 -317,37 800 0,1 -1,19382 0,07463 2,50157 0,00425 0,05693 10,8
7984 452,6 -0,9 -314,28 800 0,1 -1,11919 0,04830 2,49732 0,00185 0,03825 7.4
7985 452,6 -0,9 -315,62 800 0,1 -1,16749 0,26699 2,49916 0,00374 0,01401 2,8
7986 452,6 -0,9 -318,35 800 0,1 -0,90050 0,05028 2,50290 0,00180 0,03589 6,9
7987 452,6 -0,9 -317,03 800 0,1 -0,95078 0,07789 2,50110 0,00418 0,05373 10,2

Tab. 2 Prehledné zaznamenané vysledky zkousek u vzorki z 9Cr oceli pti deformaci 0,9
Tab. 2 Results of plastometric tests made on the P91 steel at strain of 0,9

Napéti o
TEPLOTA
DeformacgRychlost deformace |800°C 850°C 900°C 1000°C 1100°C 1200°C 1260°C
-1 316,325 189,642 186,800 120,200 85,600 36,740 21,400
0,9 0| 343,500 322,010 278,200 186,200 112,200 61,300 47,300
1 360,800 341,160 280,500 202,400 147,200 73,765 54,300
citlivost deformace m
TEPLOTA
DeformacgRychlost deformace |800°C 850°C 900°C 1000°C 1100°C 1200°C 1260°C
-1 0,049 0,082 0,080 0,167 0,224 0,405 0,512
0,9 0 0,062 0,134 0,131 0,169 0,196 0,192 0,225
1 0,028 0,055 0,060 0,078 0,104 0,168 0,229
Disipace n
TEPLOTA
DeformacqRychlost deformace [800°C 850°C 900°C 1000°C 1100°C 1200°C 1260°C
0,9 -1 8,3 14,5 14,9 28,6 36,6 57,7 67,7
0 11,7 23,7 23,2 28,9 32,8 32,2 36,8
1 5,4 10,4 11,3 14,4 18,8 28,8 37,3
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Tyto vypocéty byly nakonec, sohledem na moZnost
porovnani se stejnou oceli 9Cr, ale zkoumanou na
plastometru Setaram, provedeny pro deformace 0,3; 0,5
a 0,9. Obrazek 3 predstavuje priklad 2D grafu disipace
energie, zde pro deformaci & = 0,5 provedenou na
plastometru Gleeble. Stejny graf, zobrazen ve 3D, je
znazornén na obrazku 4.

In strain rate

Temperature [K]

Obr. 3 Prabéh izocar disipace v procentech pro ocel 9 Cr (Gleeble)
pro deformaci €= 0,5ziskana pomoci programu Golden
Surfer (2D)

Graph of dissipation isolines (in percents) for the 9Cr steel
(Gleeble) for strain of £= 0,5 created using Golden Surfer
software (2D)

Fig. 3

Pro porovnani je stejnd ocel a stejnd deformace
analyzovdna programem Gnuplot. Na obrazku 5 je
zobrazen prub¢h izobar pii deformaci & = 0,5 ziskany
pomoci tohoto programu..

Obr. 4 Prabéh izoploch disipace v procentech pro ocel 9 Cr (Gleeble)
pro deformaci &= 0,5ziskana pomoci programu Golden
Surfer (3D)

Graph of dissipation isosurfaces (in percents) for the 9Cr
steel (Gleeble) for strain of £= 0,5 created usany Golden
Surfer software (3D)

Fig. 4

Obr. 5 Pribéh izocar disipace v procentech pro ocel 9 Cr (Gleeble)
pro deformaci &= 0,5ziskana pomoci programu Gnuplot

Fig. 5 Graph of dissipation isolines (in percents) for the 9Cr steel
(Gleeble) for strain of €= 0,5 created using Gnuplot software

40

Obrazky 6-8 uvadéji vysledné procesni mapy ziskané
pomoci programi Sigmacon a Gnuplot pro deformace ¢
=0,3; £=0,5a ¢=0,7. Tyto byly vytvoreny slou¢enim
mapy disipace energie a mapy oblasti nestability.

Obr. 6 Vysledna procesni mapa pro ocel P91, £=0,3
Fig. 6 Final processing map for the P91 steel, €= 0,3

Obr. 7 Vysledna procesni mapa pro ocel P91, £=0,5
Fig. 7 Final processing map forthe P91 steel, €= 0,5

Obr. 8 Vysledna procesni mapa pro ocel P91, £=0,7
Fig. 8 Final processing map for the P91 steel, ¢=0,7

Zavér

Spojité zkousky oceli 9Cr (P91) uskuteénéné na
plastometru Setaram v rozsahu teplot 1223-1473 K a pfi
rychlostech deformace 0,0965-1,53 s byly provedeny
na téze oceli také na plastometru Gleeble v rozsahu
teplot 1073—1533 K a pii rychlostech deformace 0,01—
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10 5. Vysledky z plastometru Setaram byly zpracovany
za pomoci programt Sigmacon a Gnuplot pouzitim sinh
vztahu pro stanoveni deformace a deformacni rychlosti.
Zavislosti napéti—deformace umoznily u vysledkl
z platometru Gleeble vypocitat aktivacni energii O a
nasledné extrapolovat hodnoty napéti i pro nizsi a vyssi
deformacni rychlost. Pfi zvolenych hodnotach
deformace 0,3; 0,5; a 0,7 byly stanoveny nejprve
hodnoty citlivosti rychlosti deformace, tj. parametr m.
Nasledné pak z toho byla vypoctena hodnota efektivity
disipace energie — parametr 7.

Zcela zasadné se ukazuje, Zze vySSi teploty a nizsi
rychlosti deformace maji principialni vliv na zvySeni
disipace energie.

Rizné zvolené¢ postupy vedly k ponckud odlisSnym
vysledkiim pribéhu disipace energie. Povazujeme toto
za skuteCnost, kterd vyplynula zkiivek napéti-
deformace. Zatimco u vysledkd z plastometru Gleeble
byly vzdy se stoupajici teplotou kiivky napéti umistény
vySe a rovnéz vyssi rychlost deformace je posouvala
vySe a nedoSlo nikde v celém rozsahu zkouseni
k nijjakym ptrekmitim, tak u kiivek z plastometru
Setaram byly sice prubchy logické, ale v nékterych
pfipadek doslo k prekmitu. Z toho pak vyplynuly i
prabéhy koeficientt m a nasledné¢ u disipace vznikaly
mén¢ symetrické obrazce. Ackoli se jednalo o ocel 9Cr,
ktera by méla byt v dané teploté austeniticka, lze
predpokladat moznost ovliviiovani druhé faze, ptipadné
jinych strukturnich slozek (karbidy).

Z obrazkt procesnich map se nam jako neptiznivé pro
9Cr ocel jevi tvafeni v oblasti pod cca 975 °C a pfi
vyssich rychlostech deformace a rovnéz teplotni oblast
mezi 1050 az 1100 °C je mén¢ pfizniva. Jsou to prvé
pokusy o stanoveni disipace energie a procesnich map.
Predpokladame, ze v analyze dat i z jinych materialti
budeme moci touto metodikou stanovovat disipaci a
nasledné i dal$i parametr & coz jsou mozné oblasti
nestability deformace.

Podékovani
Vyzkum byl realizovdn vramci  projektu
CZ.1.05/2.1.00/01.0040 Ministerstva Skolstvi, mladeZe
a télovychovy Ceské Republiky.
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Vliv valcovaci rychlosti na technologickou tvaritelnost a strukturu aluminidu
Zeleza typu Fe-40Al-Zr-B

Influence of Rolling Speed on Technological Formability and Structure of
Iron Aluminide of the Type Fe-40Al-Zr-B

prof. Ing. Ivo Schindler, CSc., Ing. Richgrd Fabik, Ph.D., Ing. Stanislav Rusz, Ph.D., Ing. Petr Kawulok,
Ph.D., Ing. Michal Cagala, Ing. Vaclav Sums$al, RMTVC, VSB-Technickd univerzita Ostrava, prof. RNDr.
Vladimir Sima, CSc. Univerzita Karlova v Praze, Matematicko-fyzikalni fakulta, Katedra fyziky materiala

V navaznosti na predchozi etapu experimentdalnich praci se podarilo urcit optimalni podminky pro laboratorni
valcovani krehkého aluminidu Zeleza typu Fe-40at.%Al-Zr-B v ochrannych kapslich z feritické oceli, branicich
prilisnému odvodu tepla do pracovnich nastrojit a vzniku pricnych povrchovych trhlin. Nejvyssi technologické
tvaritelnosti bylo dosazeno pri aplikaci pece vyhidté na teplotu 1200 °C pro predehiev i mezioperacni ohrev
materidlu a pFi stredni vilcovaci rychlosti cca 0,3 m-s™. PFi nejnizsi rychlosti vélcovani (cca 0,1 ms™) byla dle
vysledkit plastometrickych zkousek ocekavana dobra tvaritelnost, ale jak prokdzaly vysledky laboratorniho
valcovani i matematického modelovani teplotnich poli behem celého vailcovaciho cyklu, technologicka tvaritelnost
byla dramaticky snizena odvodem tepla do pracovnich valcii behem jejich prilis dlouhé doby styku s provalkem.
Technologicka tvaritelnost pri vdlcovani dané slitiny za tepla nizkymi rychlostmi je vzhledem k rychlejsimu
chladnuti materidalu vyrazné nizsi, nez jeji plastické vlastnosti zjistené pri izotermickych plastometrickych zkouskach.

In connection to the previous stage of experimental works we were able to determine the optimal conditions for
laboratory rolling of iron aluminide of the type Fe-40at.% Al-Zr-B (24.56 Al - 0.04 Cr - 0.01 B-0.18 Zr - 0, 01 C -
0.14 Mn - 0.01 Mo - Fe remainder, all in wt.%). This brittle alloy can be rolled in practice only with use of
protective capsules made of ferritic steel, which prevent excessive heat transfer to the working tools, as well as
formation of transverse surface cracks. The highest technological formability has been achieved at application of
the furnace heated to 1200 °C for preheating and for in-process heating of material, and at an average rolling
speed of approx. 0.3 m.s”. It was established in conformity with the previous plastometric experiments that
increasing of the rolling speed to approx. 0.5 m.s”" lead to reduction of plasticity of the given rolled alloy. Good
formability was expected at the slowest rolling speed (approx. 0.1 m.s™) on the basis of the results of plastometric
tests, but results of laboratory rolling and mathematical modelling of the temperature fields during the whole rolling
cycle showed that technological formability was dramatically reduced by heat dissipation into the work rolls during
their too long contact with the rolled material. In such case even the protective capsule did not prevent formation of
transverse cracks on the surface of the given aluminide. Technological formability at hot rolling of the given alloy at
low rolling speeds is due to the faster cooling of the material significantly lower than its plastic properties
determined by isothermal plastometric tests.

Aluminidy Zeleza typu Fe-40at.%Al vynikaji vysokou Na VSB-TUO je dlouhodobé vénovana pozornost
korozivzdornosti v oxidacnim a sulfatacnim prostfedi, moZnosti tvafeni za tepla intermetalickych sloucenin
dobrou vysokoteplotni pevnosti a odolnosti vic¢i typu Fe-40Al. Pomoci patentovaného postupu jejich
opotfebeni, nizkou hustotou a relativné pfiznivymi  zpracovani ve specialnich ochrannych kapslich [6]
materidlovymi naklady ve srovnani s korozivzdornymi  se nyni dafi jejich valcovani za tepla nékolika prichody
ocelemi ¢i superslitinami na bazi niklu. Neni obtizné s mezioperacnimi ohfevy [7-9]. Bylo dosazeno celkové
tyto materidly vyrobit tavenim a odlévanim. Naklady na  vySkové deformace témét 70 %, a to bez praskani.
jejich dal§i zpracovani jsou vSak vysoké. Jejich  Povrchové pticné trhliny jsou u tohoto materidlu
hromadnému vyuziti zatim brani pfedevSim velmi nizké nejvétSim  problémem  z hlediska  technologické
plastické vlastnosti a citlivost na kiehnuti vlivem tvafitelnosti. Vznikaji uz po nevelkém ochlazeni
prostiedi (pfedevSim vlivem vodni pary obsazené ve  povrchovych vrstev materidlu, zptisobeném odvodem
vzduchu). Pfidavkem malého mnoZstvi boru lze potlacit  tepla do pracovnich nastroju (valcti na valcovaci stolici,
interkrystalicky lom a zvysit vysokoteplotni pevnost resp. kovadel pfi péchovani [10]). Ochranné kapsle
slitin na bazi Fe-40Al. Aluminidy Zeleza mohou byt z feritické korozivzdorné oceli se projevily jako dobry
pfijaty jako vyznamné konstrukéni slitiny az poté, co  izolator, ktery brani nezadoucimu pfestupu tepla a
bude Uspésné vyieSena problematika jejich vodikové  potazmo eliminuje vznik povrchovych trhlin.

kiehkosti [1-5].
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1. Popis experimentu

Jako experimentdlni materidl poslouzily odlitky
z aluminidu  typu  Fe-40Al-Zr-B s prumérnym
chemickym slozenim 24,56 Al — 0,04 Cr — 0,01 B —
0,18 Zr — 0,01 C - 0,14 Mn — 0,01 Mo (zbytek Fe — vse
v hm.%). K taveni byla vyuzita vakuova indukéni pec. I
pfes pouziti ultrazvuku ve fazi odlévani do délenych
kokil a tuhnuti [11] byla vysledna lici struktura
materidlu  dosti  heterogenni a kromé tenkych
povrchovych oblasti i znacné hrubozrnna (viz obr. 1). I
tento fakt pfispiva k nizké tvaritelnosti dané slitiny.

—_
2090 pym

a) heterogenni povrchova oblast
a) heterogeneous surface area
ST BT

Ry

el

b) hrubé dendrity ve stiedové oblasti
b) coarse dendrites in the central area

Obr. 1 Mikrostruktura laboratorniho odlitku — pfi¢ny fez

Fig. 1 Microstructure of the laboratory casting — cross section

Odfezky z odlitkii o tloust’ce cca 19,4 mm a Sifce cca 33
mm byly umistény do celoobvodovych ochrannych
kapsli, svafenych z plechu tloustky 2 mm. Vzorky o
celkové tloustce 23,4 mm byly tvafeny sedmi prichody
na zhruba 1/3 své vysky (konkrétné na 7,2 mm).
Vélcovani probihalo na laboratorni stolici K350
v konfiguraci kvarto, tedy s pracovnimi valci o priméru
64,5 mm. Na zdklad¢ predchozich zkuSenosti byla
zvolena teplota ohfevu 1200 °C. Po kazdém sudém
prichodu byl rozvalek vlozen do pece na dohfev pii
teploté 1200 °C po dobu 45 s (po 2. prichodu), resp. 60
s (po 4. a 6. prichodu). Po findlnim 7. prichodu byl
vyvalek po dobu 10 minut zpomalené ochlazovan v peci
vyhiaté na teplotu 900 °C. Po vyjmuti z pece byl pak
vzorek dochlazen volné na vzduchu. Meénénym
parametrem byla valcovaci rychlost, pohybujici se
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vrozmezi 0,14 — 0,51 m-s”. Toho bylo dosahovano
regulaci rychlosti otaceni pracovnich valct v hladinach
40 — 80 — 100 — 120 — 150 min" (nominalng); vysledek
valcovani pii otadkach 100 min” byl pfitom pievzat
z minulé etapy experimentll, zaméfenych na zhodnoceni
vlivu teploty na deformacni chovani zkoumané slitiny

[9].

Metalograficka analyza hotovych vyvalki byla
provedena na svislych fezech, orientovanych pies
tloustku rovnobézné se smérem valcovani.

2. Diskuse vysledki

2.1 Vyskyt trhlin

Pfi poslednich ubérech se vice ¢i méné porusila ve
svarech na koncich provalkii ochranna kapsle kazdého
ze vzorkll a v mistech takovéhoto obnaZeni aluminidu
doslo k jeho povrchovému popraskani — viz obr. 2.
Nejvétsi poskozeni kapsle bylo pozorovano pfi nejnizsi
rychlosti valcovani. Po vyjmuti vyvalkl z ochrannych
rychlosti valcovani vykazoval jako jediny masivni
vyskyt pfi¢nych povrchovych trhlin — viz obr. 3. Ostatni
vyvalky mély v mistech krytych neporusenou kapsli
vzdy zcela bezvadny povrch.

Nejnizsi valcovaci rychlost, dosazena pii rychlosti
otadeni valcti 40 min”, se tedy ukézala jako velmi
nepfizniva z hlediska tvafitelnosti zkoumané slitiny. To
je ve zdanlivém rozporu s vysledky plastometrickych
zkousek jednoosym tlakem na podobnych aluminidech
[12], kde nejvyssi plastické vlastnosti byly spojeny
prave s nizkymi deformaénimi rychlostmi. K vysvétleni
tohoto nesouladu pfispélo matematické modelovani
teplotnich zmén béhem valcovani vzorkid v ochrannych
kapslich.

Obr. 2 Vyvalky v kapslich po valcovani (vzorek H6 — rychlost
otadeni valct 40 min™'; vzorek H7 — 80 min™)
Rolled products in capsules after rolling (specimen H6 —

rotational speed of the rolls 40 rpm; specimen H7 — 80 rpm)

Fig. 2
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Obr. 3 Padorysné plochy vybranych vyvalkd (vzorek H6 — rychlost
otadeni valci 40 min™'; vzorek H9 — 150 min™")

Fig. 3 Ground areas of selected rolled products (specimen H6 —
rotational speed of the rolls 40 rpm; specimen H9 — 150

rpm)

2.2 Teplotni historie vybranych vyvalki

Ke stanoveni teplotni historie vyvalki bylo pouzito
matematické modelovani na bazi metody konecnych
prvki (MKP). K simulaci byl pouzit program FORGE
3D. Simulace byla provedena pro vSech 7 ubérd, véetné
prodlev a meziohfevu, pro vybrané dvé rychlosti
valcovani 40 a 100 min"'. Pocateéni a okrajové
podminky simulace shrnuje tabulka 1.

Simulace potvrdila ptedpoklad, Ze nizs$i rychlosti
otaCeni valci a tim i delsi doba kontaktu provalku
s valcem vedou k poklesu teploty tvareného télesa. Jak
je ziejmé z grafu na obr. 4, dochdzi mezi jednotlivymi
meziohfevy k poklesu teploty ve stiedu vzorku pfi
rychlosti otaéeni valct 40 min” o 98 az 136 °C, zatimco
pii rychlosti ota¢eni valct 100 min™ je to pouze o 82 az
112 °C. Zhlediska technologické tvafitelnosti jsou
ovsem klicové minimalni okamzité teploty valcovani.
Pti poslednich dvou prichodech, kdy je vzorek diky své
malé tloustce ochlazovan piestupem tepla do valct

nejintenzivngji, dochazi pfi rychlosti 100 min’
k poklesu povrchové teploty vlastniho aluminidu o 10
a7 25 °C, ale pfi rychlosti 40 min" v obou ptipadech

Tab. 1 Okrajové a pocateéni podminky matematické simulace
Tab. 1 Boundary and initial conditions of mathematical simulation

Material Pocatecni teplota 1200 °C
Fe;Al | Kapsle Primér valca 64,5 mm
X16Crl7 MKP formulace | Tuho-plasticka
Osa . .
symetrie x i Roviny symetrie: (00 1) (010)
Pocate¢ni aluminid Zeleza kapsle
rozmeér
(mm)y ho=194 | by=33 [ 1,=100 | t,=2
Prehled operaci Viélcovani Prodleva
. 0 o ® At o Tox
#o Nazev | o w m? K (min™) (s) | vzduch! (°C)
1 | pauza - - - 5 1e=08| 24
2. 108 Jo 6 10000 40,1000 7 | e=08 24
3 ¢ 2.ubér
4 | ohfev - - - 45 | €=10,8 1(2)0
5  pauza - - - 5 =08 24
6 i 3.ubér
el 0,68 10 000 40,1000 7 1 €=0,8 24
7 4. 0bér
8 ' ohfev - - - 60 i £=0,8 1(2)0
9 | pauza - - - 5 1e=08| 24
100 5. 608 1y ¢ 10000 140,100 7 |e=08| 24
11 | 6. abér
12 | ohfev - - - 60 | £€=0,8 130
13 | pauza - - - 5 =08 24
14 1 7.0bér 0,6 10000 40,100 7 =08 24
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zhruba o 50 °C. Teplotni mapy na obr. 5 dokumentuji,
jak intenzivné je provalek ochlazovan stykem
s chladnymi valci, a rovnéz jak ochranna kapsle brani
nezadoucimu poklesu povrchové teploty aluminidu. I
tak b&hem kritického 6. prichodu klesla povrchova
teplota aluminidu v jeho hranové ¢asti na 1011 °C (pfi
rychlosti 100 min™) & dokonce na neakceptovatelnych
948 °C pii rychlosti ota&eni vélct 40 min™. Zde je tieba
rychlosti deformace doslo k povrchovému praskani
vzorku 1 pod ochrannou kapsli, zatimco plasticita
zkoumaného typu materidlu se snizovanim rychlosti
deformace prfi izotermicky provadéné plastometrické
zkousce, tj. s pribézné ohfivanymi pracovnimi nastroji,
roste[12].
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Obr. 4 Teploty aluminidu Zeleza valcovaného v ochranné kapsli, ziskané matematickym modelovanim v programu FORGE 3D (Cervena ¢ara —
stied vzorku; modra ¢ara — hranova ¢ast aluminidu pod kapsli v podpovrchové oblasti styku s valcem; zluté Sipky upozorfiuji na

poklesy teploty v prubéhu prichodi 1 az 7)

a) rychlost ota¢eni vélci 100 min™'; b) rychlost otageni valcti 40 min™
Fig. 4 Temperatures of iron aluminide rolled in protective capsule, obtained by mathematical modelling in the program FORGE 3D (red line—
centre of the specimen; blue line — edge part of aluminide under the capsule in sub-surface of the contact area with the roll; yellow

arrows indicate drop of temperature during passes 1 to 7)

a) rotational speed of the rolls 100 min™; b) rotational speed of the rolls 40 min™

Obr. 5 Teplotni pole v podélném fezu pasmem deformace a ve vystupni roving pfi 6. prichodu pro dvé varianty rychlosti otaceni valct (¢erna

Cara uvniti provalku reprezentuje rozhrani aluminid/kapsle)

Fig. 5 Temperature field in longitudinal section through the deformation zone and in the output plane at the 6™ pass for two variants of
rotational speed of the rolls (black line inside the rolled material represents the boundary aluminide/capsule)

2.3 Mikrostruktura vyvalki

Na obr. 6 jsou porovnany mikrostruktury vyvalkl pti
malém zvétSeni. Je zfejmé, Ze pii nejnizsi rychlosti
vélcovani 0,14 m-s” (vzorek H6) nedoslo k uplné
rekrystalizaci vychozi hrubozrnné struktury, protoze
vlivem déletrvajicimu odvodu tepla do valct pfili§
poklesla teplota materidlu zejména v povrchovych
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vrstvach vzorku. Ani u vzorku H7 neprobéhla
rekrystalizace dokonale, ale zrno uz bylo intenzivné
zjemnéno. Optimalnich vysledkd bylo dosazeno pfi
valcovaci rychlosti 0,34 ms™ (vzorek H3 odpovidajici
rychlosti ota¢eni vélcii 100 min™") — vysledna struktura
je jemnozrnna a homogenni. S dale se zvySujici
rychlosti valcovani (vzorky H8 a H9) bylo mistné
dosazeno jest€¢ mensi velikosti zrna, ale heterogenita
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struktury vykazovala rostouci tendenci. Métenim bylo
zjisténo, ze stfedni velikost vysledného zrna je 227 um
u vzorku H6, u vzorku H9 to je 189 pum a nejnizsi
velikosti zrna 176 pum bylo dosazeno u vzorku H3. Pfi
nejvyssi valcovaci rychlosti 0,51 m-s™ (vzorek H9) bylo
zaznamenano mnozstvi vnitfnich dutin a mikrotrhlin,
protazenych ve sméru valcovani. Nejvyssi i nejnizsi
aplikovana valcovaci rychlost tedy vedla ke zhorSeni
technologické tvafitelnosti za tepla slitiny Fe-40Al-Zr-B
— viz detail na obr. 7.
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2000 pm
d) vzorek/specimen H8 — 120 min™!

2000 pm
e) vzorek/specimen H9 — 150 min™'
Mikrostruktura vzorkd valcovanych pfi riznych rychlostech
otaceni valct
Microstructure of specimens rolled at different rotational
speed of the rolls

Obr. 6

Fig. 6

e R !
Obr. 7 Detail transkrystalické trhliny v povrchové oblasti vzorku H6
Fig. 7 Detail of transcrystalline crack in surface area of the
specimen H6

Zavér

V navaznosti na predchozi etapu experimentalnich praci
se podafilo urcit optimalni podminky pro laboratorni
valcovani aluminidu Zeleza typu Fe-40Al-Zr-B. Tato
kiehka slitina je prakticky valcovatelnd jen pii pouZiti
ochrannych kapsli z feritické oceli, branicich pfiliSnému
odvodu tepla do pracovnich nastroji a masivnimu
vzniku pfi¢nych povrchovych trhlin.
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Nejvyssi technologické tvaritelnosti bylo dosazeno pfi
aplikaci pece vyhtaté na teplotu 1200 °C pro ptedehfev i
mezioperani ohiev materidlu a pfi stfedni valcovaci
rychlosti cca 0,3 ms'. Vsouladu s piedchozimi
plastometrickymi  experimenty se projevilo, Ze
zvySovani valcovaci rychlosti na cca 0,5 m's™ vede ke
snizovani plasticity dané slitiny za tepla.

Pii nejnizsi rychlosti valcovani (cca 0,1 m's™) byla dle
vysledkti plastometrickych zkousek ocekdvana dobra
tvafitelnost, ale jak prokazaly vysledky laboratorniho
valcovani i matematického modelovani teplotnich poli
béhem celého valcovaciho cyklu, technologicka
tvafitelnost byla dramaticky sniZzena odvodem tepla do
pracovnich valcti béhem jejich pfili§ dlouhé doby styku
s provalkem. V tomto piipadé ani ochranna kapsle
nezabranila vzniku pfi¢nych trhlin na povrchu daného
aluminidu.

Projevilo se, Ze technologicka tvatitelnost pfi valcovani
slitiny Fe-40Al-Zr-B za tepla nizkymi rychlostmi je
vzhledem k rychlej$imu chladnuti materidlu vyrazné
niz§i, nez jeji  plastické vlastnosti uréované
izotermickymi plastometrickymi zkouskami
s vyuzivanim ohtivanych pracovnich nastroju.

Podékovani
Prace byly provedetz y  vrdmci ¥eSeni projektii
P107/10/0438 (GACR), CZ.1.05/2.1.00/01.0040

"Regiondlni materidalové technologické vyzkumné
centrum" (v ramci Operacniho programu Vyzkum a
vyvoj pro inovace, financovaného ze strukturdlnich
fondii EU a ze stdtniho rozpoltu CR) a SP2012/196 (v
ramci Specifického vysokoSkolského vyzkumu na
VSB-TUO podporovaného MSMT CR).
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Modernizace pohont na dvou valcovnach

ArcelorMittel to modernize main drives in hot rolling mills. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5,

s. 13

Na valcovné firmy ArcelorMittal v Ghentu v Belgii se na hotovnim pofadi vyménuji stavajici stejposmérné
pohony za stfidavé, které dodava firma Siemens. Stejna vyména probiha i na obdobné francouzské
valcovné v Dunkirk. Oba projekty jsou soucasti rozsahlé modernizace, jejimz cilem je zvysit produktivitu a
snizit vyrobni naklady. U danych valcoven jde téz o zvladnuti valcovani znacek oceli, které vyzaduji
sofistikovanéjsi technologicky postup. Vymeéna pohonl probiha postupné bé&éhem odstavek. Motory,
konvertory a dal$i zafizeni pro obé trati dodava firma Simens. Modernizace by méla byt dokoncena do

konce roku 2016.
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Laboratorni zarizeni pro vyzkum technologickych procesii valcovani
bezeSvych trubek

Laboratory Equipment for Research of Technological Processes of Seamless
Tube Rolling

Ing. Petr Unucka, Ph.D., RMTVC, MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.0., Ostrava

Vramci investic projektu , Regionalni materidaloveé technologické centrum* (RMTVC) vzniklo nové ucelené
pracoviste se zamérenim na fyzikalni modelovani procesii vyroby bezesvych trubek. Samotnda laborator je rozdélena
na dvé nezavisla pracovisté a to pracovisté disponujici unikatnim zarizenim ,, Univerzalni vdlcovaci stolice
bezesvych trubek* a pracovisté tepelného zpracovani. Valcovaci stolice je unikatni svou konstrukcni koncepci, kdy
Ize dvouvdlcovou variantu prestavét do podoby trivilcové. Presto zakladni sestava dvouvdlcové stolice je
trubek. V porovnani s provoznimi zaiizenimi je umoznéno nastavovani poloh a pohybi nastrojii ve vétsim rozsahu
nez tomu je u vyrobnich zarizeni a je vybaveno navic celou radou snimacii, které se bézné do provoznich stolic
neumistuji. Toto by mélo umoznit detailnéjsi pohled do vztahu mezi jednotlivymi parametry procesu. K zdakladnim
typtim provadenych zkousek radime zkousku derovatelnosti a dérovani predvalku. Pracovisté tepelného zpracovani
md umoznit tepelné zpracovani zihanim, kalenim (kalici médium vzduch, vodni lazen a vodni sprcha) a popustenim.
Vystavba a doddani vybaveni laboratore se predpoklada do konce roku 2012.

Within investments of the project of Regional Materials Science and Technology Centre (RMSTC) a new
comprehensive workplace was created focused on physical modelling of seamless tubes production. The laboratory
is divided into two workplaces, namely the so called “Universal rolling mill for production of seamless tubes* and
heat treatment of tubes. In the past (in the seventies of the 20" century) a whole set of similar facilities existed at
the Department of Materials Forming of the Faculty of Metallurgy and Materials Engineering of at the Technical
University VSB-TU Ostrava (Doc. Ing. M. Snasel). These were mainly rolling mill for rolling seamless tubes like
three-roll, two-roll and four-roll arrangement. The mill was equipped with sensors for sensing forces for each roll
on the front and rear adjusting screw, pressure forces on the piercing plug and its frame. Manufacturing facilities
are not equipped with a possibility of measuring power parameters in the process of punching in operating
conditions. The main indicator for monitoring the course of forming is the electric current value of electric rolling
mill motors, or its electric evolution in time. Based on a similar concept a feasibility study was prepared for a new
facility for production of seamless pipes by rolling (supplier - BKB Metal Inc.). Based on the different variants
generated in this study the project was prepared (suppliers — KonCAD Ltd., BKB Metal Inc., Autel Inc., IVV
Emgineering Ltd.) and the whole laboratory was created (by Trinec Engineering Ltd.). Rolling mill is unique in
concept of its design, which can be two-roll variant rebuilt into a three-roll variant. Yet the basic two-roll set of the
mill is the most important and expects greater use of modelling of the process Mannesmann piercing process at
production of seamless tubes. In comparison with real industrial rolling mills it is possible to adjust positions and
movements of the instruments in a greater extent than in the case of the manufacturing facilities. Laboratory
equipment is also equipped with a number of sensors that are usually not located on the rolling mill. This should
allow a more detailed insight into the relationship between the process parameters. The basic types of tests
comprise piercing test and piercing of billet under laboratory conditions without the need of testing during
production. Final results should be validated in real process, at least to a limited extent. The workplace of heat
treatment should allow heat treatment, such as annealing, quenching (quenching using air as medium, as well as
water bath and water shower) and tempering. Construction and delivery of the laboratory equipment is expected by
the end of 2012.

V ramci feSeni projektu Regiondlni materidlové na fyzikalni modelovani procesi vyroby bezeSvych
technologické vyzkumné centrum (RMTVC) vzniklo ve  trubek. Samotna laboratof je rozdélena na dvé nezavisla
spole¢nosti MATERIALOVY A METALURGICKY  pracoviité a to pracovidté disponujici unikétnim
VYZKUM s.r.0. (MMV) nova laboratof se zaméfenim
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zafizenim ,,Univerzalni valcovaci stolice beze$vych
trub® a pracoviste tepelného zpracovani.

V minulosti byla vramci Ceskoslovenské republiky
obdobna zafizeni postavena v 70. letech 20. stol. pod
odbornym vedenim doc. Ing. Metod¢je Snasela, CSc. na
katedie Tvareni kovii VSB v Ostravé [1]. Jednalo se o
duo stolici pracujici jako poutnice a automatik, dalsim
zafizenim byla tiivalcova stolice pro kosé valcovani.
Tato tfivalcova stolice mohla pracovat jako dérovaci
stroj, Asselova valcovaci stolice, hladici stroj, elongator
a vomezeném rozsahu jako rozsifovaci stolice. Dale
byla postavena 2 az 4valcova stolice pro kosé valcovani.
Posledni akci pak byla pfestavba zminéné duo stolice na
tlacnou dérovaci stolici — PPM. Dale mélo pracoviste
k dispozici hydraulicky lis pro dérovani, zafizeni pro
tazeni Ctythrannych trubek za tepla a zafizeni pro
méfent sil pfi tazeni trubek za studena [2].

Charakteristické parametry tfivalcového stroje byly
nasledujici: pohon napéti 500 V, prikon 100 kW, otacky
700-1400 min™, pievodova skiif s pievodem 1:12.
Primeér pracovnich valc max. 170 mm, délka valct 250
mm, otadky 30 -112 min™', sklon os valcti 0 - 12°, thel
rozvalcovani 0 az 3°. Vstupni material mél pramér 40 az
70 mm a délku 100 az 400 mm. Konstrukce valcovaci
stolice byla pfizpisobena pro zabudovani snimact
k méteni silovych parametrt kosého valcovani. U
provoznich valcovacich stolic pro kosé valcovani nejsou
bézné sledovany silové parametry procesu tvaieni.
Jedinym ukazatelem, ze kterého lze usuzovat na prubéh
deformace, je intenzita proudu a proudova
charakteristika pohonu. Vzhledem k této skutecnosti, je
sledovani rtznych zavislosti vyhodnéjsi provadét
u laboratornich pokusnych zafizeni, ktera umoziuji
v Sirokém rozsahu provadét detailni méfeni a analyzu
jednotlivych  zavislosti bez pfimého omezovani
produkce vyrobnich zafizeni. Zjisténé vysledky je
samoziejm¢ vhodné nasledné ovéfit v provoznich
podminkach [3]. Vyse uvedend valcovaci stolice kosého
valcovani byla vybavena snimaci pro méfeni sil na
vsech valcich, a to vzdy na prednim i zadnim stavécim
Sroubu, méteni osové sily na trnu, osové sily pusobici
na nosnik trnu, krouticich momentd vSech pohanécich
vieten, vykonu hnaciho motoru, otaéek pracovnich
valci a teploty valcovaného materialu [4]. VSechna
zafizeni byla nésledné na pocatku 90. let. 20 stol.
v disledku ukonéeni a nepokracovani ve vyzkumu
seSrotovana, a to i s pfevaznou véts§inou nameéfenych dat

[2].

Vlastni pfiprava na investici vystavby nové valcovaci
stolice zacala jiz vroce 2010 vypracovanim studie
proveditelnosti, kterou zabezpecovala firma BKB
Metal, a.s. [5].

Na zaklad¢ této studie byla pro realizaci univerzalniho
dérovaciho stroje a centra pro tepelné zpracovani
zvolena varianta, urujici umisténi laboratote do nového
vestavku v hale poloprovozni vyroby ve spolecnosti
MMV. Vybérové fizeni na komplexni dodavku
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laboratofe vyhrala firma Trfinecky inzenyring, a.s.
Vystavba a dodani vybaveni samotné laboratofe by

mélo byt ukonceno do konce roku 2012.

Toto laboratorni zafizeni bude zaméfeno na Ctyfi oblasti
procesu valcovani bezesvych trubek:

1. modelovani ohievu vsazky;

2. modelovani procesu dérovani;

3. modelovani procesu termomechanického zpracovani;
4. oblast tepelného zpracovani trubek.

Soucasné predpokladame uzkou  provéazanost
s pracovisti matematického modelovani a numerické
simulace a fyzikdlntho modelovani (experimentalni
stanoveni deformacniho chovani rtznych kovovych
materialti — univerzalni torzni plastometr SETARAM).

Vyuziti tohoto zafizeni se predpokladd pii feSeni

technologickych problému ve spole¢nostech
zabyvajicich se vyrobou bezeSvych trubek, a to v
navrhu, simulaci a optimalizaci technologického

postupu vyroby bezeSvych trubek, vcetné tepelného
zpracovani (v ramci Ceské republiky jde o firmy TZ a.s.
a Valcovny trub Chomutov, a.s.).

Koncepce laboratoie

V ramci vystavby laboratofe byl vyklizen prostor v hale
poloprovozni vyroby v MMV a nasledné zde byl ziizen
novy vestavek na nové Zzelezobetonové desce jako
ocelova konstrukce oplaSténd a zastfeSend panely
(kompletizované panely v provedeni mineral s
povrchovou tpravou FeZn s povlakovanim PES tl. 120
mm). Vestavek vyuzivda dvou zdi haly, na které je
navazan. Vznikl tak jednopodlazni objekt pravidelného
obdélnikového pudorysu o rozmérech 17,7 x 6,9 m a
maximalni vysce 5,47 m (obr. 1). Takto uzavieny
prostor, ve kterém je umisténa technologie, zarucuje
laboratoti vhodné podminky pro ¢innost laboratote, a to
vhodné osvétleni, stabilni teplotu, omezeni prasnosti a
hluku, ktery vznikd od ostatnich technologii v hale
poloprovozu. Tuto ¢ast investice dodala firma
Klimaprodukt, a.s.

Pravé teplota je fizena ve vestavku klimatizacni
jednotkou umisténou na vné&jsi sténé vestavku (obr. 2).
Navrzena klimatizacni jednotka sestava z Casti pro
upravu pfivadéného vzduchu a z &asti pro odvod
vzduchu. Tato jednotka udrzuje stabilni teplotu 20 °C a
zaroven odvadi teplotni zatéz z peci a kaliciho centra
mimo vestavek. V dob€, kdy nebude v provozu
technologie, je zajisténo pouze temperovani prostoru na
teplotu 5 °C bez ptivodu Cerstvého vzduchu, pouze s
ohfevem cirkulujiciho vnitiniho vzduchu.

Manipulace uvnitt vestavku je zajiSténa malym
mostovym jefdbem o nosnosti 1,6 tun ovladanym ze
zemé dalkovym ovladacem od firmy KRANTECHNIK
S.I.0.
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Vzhledem k névaznosti na vjezdovou komunikaci do
haly je vestavek osazen dvéma vchody, jednim
nouzovym vychodem a vraty pro vjezd paletového ¢i
vysokozdvizného voziku.

Obr. 1 Vnitfek vestavku pted navezenim technologie
Fig. 1 The interior of laboratory before delivery of equipment

Obr. 2 Klimatiza¢ni jednotka laboratofe umisténa na sténé vestavku
Fig. 2 Air conditioner of laboratory located on the wall-building

Univerzalni valcovaci stolice pro vyrobu
bezeSvych trubek

Prvni pracovisté laboratofe je vybaveno unikatnim
zafizenim, tzv. univerzalni valcovaci stolici. Konstrukci
tohoto zafizeni navrhla firma KonCAD s.r.o. a jeho
dodavku zabezpetila firma VUHZ a.s. ve spolupréaci
dalSich firem napf. Autel, a.s. a IVV Engineering s.r.o.
Tato dodavka je zcela unikatni a obdobné zafizeni nyni
v Ceské republice neexistuje.

Zatizeni  sestavd  z mechanické  Casti, pohond,
hydraulického systému a systému fizeni a regulace.
Mechanickou ¢ast 1ze rozdélit na pohon tvofeny tfemi,
resp. dvéma elektromotory s kardanovymi hiidelemi
pohangjicimi pracovni valce (obr. 3) a vstupni ¢ast —
zavadéni ohfatého predvalku do zabéru mezi pracovni
valce (obr. 4, 5 a 6). Po prichodu valcovaci mezerou je
vyvalek zachycovan ve vystupni casti stolice, kde je
umisténo vedeni piedvalku, opérné lozisko trnové tyce,
a vystupni chladici rost s vyhazovacem. Pohyb v této
Casti zabezpecuje valeckovy dopravnik (obr. 7).
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Obr. 3 Universalni valcovaci stolice pro vyrobu bezesvych trub —
pohled od pohontt
Universal rolling mill for the production of seamless pipes -

view from the engines

Fig. 3

Stolice je konstruovéana jako stavebnicova, tj. 1ze u ni
podle potieby ménit uspotfaddani z dvouvalcového na
trojvalcové. U dvouvalcové varianty je mozno volit
zpusoby podpirani, a to opérnym (nehnanym) valcem,
nebo pravitkem, a to oboustranné nebo jen z jedné
strany (osa dérovani pak jde nad rovinu os pracovnich
valci) [7].

Obr. 4 Ttivalcova varianta valcovaci stolice
Fig. 4 Three rolls variant of rolling mill

Obr. 5 Dvouvalcova varianta valcovaci stolice
Fig. 5 Two rolls variant of rolling mill
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Na zakladé koncepce podle [4] byly zvoleny snimané
parametry, a to silové: pfitlacna sila pracovnich valct
(kazdy valec samostatné, vzdy na pfednim a zadnim
ulozeni), pfitlacna sila pfedvalku mezi valce; méteni
pohonti: hnaci moment pracovnich valci a otacky
pracovnich valcd (vzdy kazdy samostatné); méteni
teploty: teplota predvalku a vyvalku [7].

Obr. 6 Detail prostoru mezi pracovnimi valci ve sméru od vstupu
predvalku
Detail of the space between the working rollers in the

direction of the billet input

Fig. 6

Dulezité technické parametry jsou piedev§im: uhel
vzajemného sklonu valci 0 az 75°, pfitla¢na sila valce
max. 300 kN, primér pracovnich valct 200 az 240 mm.
Hlavni pohon zabezpecuji tfi asynchronni elektromotory
s ptikonem 37 kW opatfené frekvencnim ménicem,
ota¢ky pracovnich valct 0 az 180 min™' [8]. Rozméry
vstupniho materidlu se predpokladaji @ 50 az 60 mm,
délky 200 az 400 mm, tedy hmotnosti cca 9 kg. Teplota
valcovanych kust se bude pohybovat okolo 1300 °C.
Manipulace mezi ohiivaci peci a hydraulickym
podavacem se bude provadét ruéné. Valcovany material
bude po pruchodu mezi valci veden vodicimi valecky
(tfi trojice valeckd za sebou). Po ukonceni tvareni se
otevie opérné lozisko dérovaci tyCe a ta i s kusem bude
poloZena na valecky dopravniku. Vale¢kovy dopravnik
vyjede nad vyhazovac, ktery valcovany material i trnem
vyhodi na chladici rost, kde se trnova ty¢ ru¢né vytahne
a da chladit. Cinnost samotné stolice je ovladana
z fidiciho pultu. Vyb&hova ¢ast ma vlastni ovladaci pult
ustaveny na oto¢ném sloupku (obr. 7).

Ohtev piedvalku probihd v ohfivaci peci dodanou
firmou LAC s.r.o. (obr. 8). Vnitini rozméry pece jsou
700 x 450 x 700 mm, jmenovity elektricky piikon
topeni 29 kW. V peci je mozno provadét fizeny ohtev
podle pfedem zadané kiivky az do teploty 1350 °C.
Otvirani a zavirani dvefi je pneumatické, ovladané
pedalovym spinacem. Pec je také vybavena pfivodem
ochranného plynu (N,). Zakladani ohfatého kusu do
valcovaci stolice je rucni [9].
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Obr. 7 Vybehova ¢ast — valeCkovy dopravnik, vyhazovac a chladici
rost

Fig. 7 Lead-out section - roller transporter, ejector and cooling
greate

Obr. 8 Ohiivaci pec pro ohfev vsazky pro valcovani
Fig. 8 Heating furnace for heating the billet for rolling

Pracovisté tepelného zpracovani

Druhé samostatné pracovisté laboratofe je pracovisté
tepelného zpracovani zaméfené na tepelné zpracovani
celych ptifezt z trubek. Jedna se o dvé Sachtové pece a
kalici centrum.

Kalici pec scirkulaci vnitini atmosféry ma vnitini
rozméry @ 800, vyska 1200 mm, maximalni teplota
pece je 1250 °C, maximalni hmotnost vsazky 500 kg a
jmenovity elektricky pifikon topeni je 70 kW (obr. 9).
Pohyb vika pece je zajistén ve vertikdlnim sméru
hydraulicky, v horizontalnim pak ru¢né. Déle je pec
vybavena piivodem ochranného plynu (N,), ktery je do
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pece vpoustén pomoci elektromagnetického ventilu a
mnozstvi plynu je méfeno prutokomérem.

Popoustéci pec s cirkulaci vnitini atmosféry ma vnitini
rozméry @ 800, vyska 1200 mm, maximalni teplota
pece je 850 °C, maximalni hmotnost vsazky 500 kg a
jmenovity elektricky pifikon topeni je 50 kW (obr. 9).
Pohyb vika pece je zajistén ve vertikdlnim sméru
hydraulicky, v horizontalnim sméru pak rucné. Pec je
navic osazena ventildtorem chlazeni a vétracimi
klapkami pro zrychlené chlazeni fizenymi servopohony.
Dale je pec také vybavena pfivodem ochranného plynu
(Np). Plyn je do pece vhanén  pomoci
elektromagnetického ventilu a jeho mnozstvi je méfeno
pratokomérem.

Posledni jednotkou tohoto pracovisté je kalici zafizeni
(kalici lazen — obr. 8). Kalici zafizeni umoziuje kaleni
ponofenim do lazné¢ nebo vodni mlhou. Lazen je
vybavena trubkovym prstencem s tryskami. Vnitini
rozméry kalici nadrze jsou 2000 x 1400 x 1450 mm
(délka x Sitka x hloubka), objem lazné je 4000 litrd,
kalici medium je voda, max. hmotnost kaleného kusu je
500 kg, topny piikon je 30 kW, teplota kaliciho média je
30-60 °C. Cirkulace vody v lazni zabezpecuje cirkula¢ni
Cerpadlo, chlazeni kaliciho média (vody) je zajisténo
dopousténim chladici vody z rozvodu. Vstupni otvor do
lazné je vybaven plechovym limcem pro zachyceni
odparu pfi kaleni, vyska hladiny je snimana
hladinomérem. Vsazka se zaklada na rost, ktery sjizdi
do kaliciho média. Pohon rostu je elektricky ovladan,
rychlost spousténi je nastavitelna, pro ohfev vody je
lazen vybavena topnymi télesy, teplota lazné je snimana
termoclankem.

Pece jsou fizeny syst¢émem PLC SIMATIC S7-200,
ktery Fidi teplotni profil peci, prutok ochranného plynu
(hodnota prutoku se nastavuje ruén€), teplotu kalici
vody v lazni a pohyb vsazkového rostu lazné. Do
nadfazeného fidiciho systému bude mozno zaznamenat
meéfenou a zaddanou hodnotu teploty ve vSech pecich,
hodnotu pritoku ochranného plynu a teplotu vody v
kalici lazni. Déle bude umoznéno z nadfazeného
fidictho systému nastavovat teplotni profily vSech
zafizeni a vybrané programy ukladat do paméti.

Obr. 9 Kalici (vlevo) a popoustéci pec (vpravo)
Fig. 9 Quenching (left) and tempering furnace (right)
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Obr. 10 Kalici centrum pro kaleni ptifezt trubek do vodni 1azn€, nebo
vodni sprchou

Fig. 10 Quenching center for hardening of tube rings in a water bath,
or water mist

Zavér

V ramci feseni projektu RMTVC se podafilo realizovat
investici s nazvem ,,Laboratorni zafizeni pro vyzkum
technologickych procesti véalcovani bezesvych trubek®,
které spada ve spole¢nosti MMV s.r.0. pod , Laboratot
modelovani a optimalizace technologii tvateni®. Teprve
az po zdarném piedani investice spolecnosti MMV a
jejiho  plného zprovoznéni bude mozno posoudit
zdatilost vystavby. Dotazeni celé investicni akce do
zdarného konce si vSak jisté jesté vyzada jak celou fadu
uprav zafizeni, tak vyvoj metodiky — technologie
zkouseni na tomto zafizeni.

pFi FeSeni  projektu (.

Tato prace vznikla
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  , Regiondlni  materidlové
‘, v ramci Operacni

technologické vyzkumné centrum*,
programu Vyzkum a vyvoj pro inovace, financovaného
ze strukturdlnich fondu EU a ze statniho rozpocétu CR.
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Poloprovozni ovéreni vyroby Zarupevné oceli s 10 % Cr pro trubky tepelnych
elektraren

Verification of Pilot Plant Production of Heat Resistant Steel with 10% Cr for
Pipes for Thermal Power Plants

Ing. Vladislav Kurka, Ph.D., Ing. Petr Unucka, Ph.D., Ing. Jaroslav Pindor, Ph.D., Ing. Zbynék Hudzieczek,
MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.0., doc. Ing. Ji¥i Cienciala, CSc., Vysoké $kola podnikani,
a.s., Ostrava, Dr. Augusto Di Gianfrancesco, Centro Sviluppo Materiali S.p.A., a.digianfrancesco@c-s-m.it.

Rozvoj energetického primyslu sebou nese zvySovani pozadavkii na kvalitu vyrabénych materialii pouzivanych
viteplotné a tlakové namdhanych cdstech. V. podminkdch spolecnosti MATERIALOVY A METALURGICKY
VYZKUM s.r.0. (MMYV) byl realizovan, névrh, priprava vyroby a ovérent vyroby Zdrupevného materidlu s 10 % Cr
modifikovaného W a Co pro italskou vyzkumnou spolecnost Centro Sviluppo Materiali Sp.A. V MMV byla na
software MAGMA® provedena numerickd simulace odlévani ingotu a ndsledné byl na zarizeni , Vakuovd a
pretlakova indukcni tavici pec  vyroben ingot, ktery se poté pretavil na zarizent ,, Elektrostruskové pretavovani®. Po
Fizeném vychlazeni ingotu bylo provedeno jeho prekovani, nasledovalo dérovani a poté valcovani do podoby trubky
o rozmérech 219/25x4000 mm.

Development of the power engineering brings increasing demands on the quality of the produced materials used in
the components, which are under temperature and pressure loads. In conditions of the research institute MATERIAL
AND METALLURGICAL RESEARCH Ltd. (MMYV) the heat resistant material with 10 % Cr modified by Co and W
designated for the Italian research company Centro Sviluppo Materiali S.p.A was developed and its production was
prepared and verified. With use of the software MAGMAS numerical simulations of ingot casting were performed in
the MMV, and subsequently an ingot VPIM was produced in the unit "Vacuum and Pressure Induction Melting
furnace”. The ingot was then re-melted in the unit "Electro slag re-melting” to the ESR ingot. After re-melting the
ingot ESR was controlled cooled. After controlled cooling, the ingot was forged in the company Strojirny TFinec a.s.
The forging was followed by punching in VITKOVICE HEAVY MACHINERY and then rolling was carried out in the
company TRINECKE ZELEZARNY - plant VT - Tube Mill. The resulting tube with dimensions 219/25x4000 mm is
currently being subjected to quality control. The manufacturing companies, which verify the material involved, have
confirmed that they were able to manage partial manufacturing operations, despite the fact that these materials
require generally intensive production, forming and heat treatment. The manufactured pipes are currently being
evaluated and publication of results is expected after completion of their evaluation.

V soucasné dobé ve svété roste trend vyuzivani e chemickém sloZeni,

obnovitelnych zdroji energie pii vyrobé elektrické e struktufe materialu (ferit, perlit, bainit,
energie. Jedna se vétSinou o tepelné elektrarny, které martenzit),

vyuzivaji uhli a jina fosilni paliva. V ndvaznosti na e defektnosti matrice a jeji substruktury a
snizovani nakladi se pozaduje zvySovani jakostnich e  pecipitadnim zpevnéni.

parametri stéZejnich komponent elektraren z hlediska
zvySovani zivotnosti a snizovani ekonomiky vyroby.  pro metalurgickou  vyrobu je zésadni definice
Redukce hmotgosti pﬁ\{édéciho potrubi mize spravnym  chemického slozeni, nasledné také zpisob odlévani a
V}'/b’érer’n materialu Sniilvt hrrvlf)tnostv ai 0 60 % anavazné ok pretavovani. Chemické slozeni materialu ma vliv
také naklady, kdy napf. pfi pouZiti materidlu P22 je 5 vysledné mechanické, creepové a pevnostni
potieba 166t a pfi pouZiti P91 je potfeba 100t [1]. vlastnosti a miizeme je ve zkratce popsat nasledovné:
chrom zvysuje odolnost proti oxidaci a korozivzdornost,
Prace se zabyva Zarupevnou oceli, kterou Ize zafadit do  aygak m4 mensi vliv na zménu pevnosti oceli pfi tedeni.
skupiny tzv. modifikovanych oceli s 9-12 % Cr, jez maji 74 zyy3ené teploty nejefektivngji na zpevnéni materilu
po ochlazeni na vzduchu martenzitickou strukturu a s puisobi vanad, niob, dusik a bor, kde vanad, niob, dusik
naslednym tepelnym zpracovanim by mély dosahovat 5 yhjik v zavislosti na poméru jejich obsahtl v oceli
vysokych creepovych vlastnosti. Obecné vyuziti téchto vytvéteji karbidy a karbonitridy, jez dévaji materialu
oceli je napf. stavba potrubi vystaveného tlakovému a  34:0vzdornost.  Pii zvySeném obsahu chromu je
tahovému namahani pfi teplotach az do cca 600 °C. vyuZivin pro zvySeni pevnosti proti teCeni bor.
Hlavnimi precipitaty vocelich s 9-12 % Cr jsou

Dlouhodobé mechanické vlastnosti zarupevnych oceli karbidy M,;Cs a jako sekundérni roztoky obsahuji Cr,
pfi praci za zvysené teploty jsou zejména zavislé na:
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Fe, Mo a W, jez se vyskytuji na hranicich zrn a brani
rustu zrn feritu.

Na zéaklad¢é numerické predikce stability fazi pfi teploté
650 °C v programu ThermoCalc lze pfedpokladat rozvoj
stabilniho  fdzového slozeni po  dlouhodobych
creepovych zkouskach této oceli do oblasti: ferit
(matrice) + M»;C¢ (slozeni (Cr,Fe),;Cy) + Lavesova faze
(slozeni (Fe,Cr),(W,Mo)) + Z faze (slozeni VCrN).

Problematika vyroby a uvedeni do provozu téchto
materidlt je velmi obsdhla a zahrnuje vétSinu védnich
oborti zabyvajicich se vyrobou, tvafenim, hodnocenim a
analyzou materiald.

Vacuum induction melting (VIM)

Tato prace prezentuje prvni vysledky ovéfeni moznosti
vyroby zarupevné oceli s 10 % chromu modifikované
ptisadou Co a W (déle jen oceli 10Cr).

Technologie vyroby

Zarupevné materialy s vysokymi pozadavky na &istotu a
strukturni homogenitu jsou ve svété vyrabény na
sofistikovanych metalurgickych agregatech. Postupy
vyroby mohou byt riizné, napt. postup vyroby prototypu
materidlu 9CrW trubky pro energeticky pramysl
prezentuje schéma na obr. 1.

Forging
Vykovek

Forging
Kovani

Electro-slag remelting (ESR)
Elektrostruskové pretavovani

Ingot casting (IC)
Liti ingotu

Forging

Large size forged pipe
Kovand trubka velkého rozméru

Seamless rolling

Kovani Bezedvé valcovani

Electric arc furnace (EAF)

Elektricka obloukova pec
Ladle fonace (LF)

Pénvova pec

Vakuova indukéni pec
— Continuous casting (CC)
Kontinudlni odlévani

Medium size pipe
Trubka stfedniho rozméru

Rolling
Valcovani

Hot extrusion
Protlacovani za tepla

Basic oxygen process (BOP)
Zakladni kyslikovy pochod

Tube
Trubka

Obr. 1 Proces vyroby prototypu materialu 9CrW [3]

Fig. | Process of manufacture of prototype of the material 9CrW [3]

Na zaklad¢ ziskanych informaci byla navrZena
technologie vyroby materidlu na metalurgickych
agregatech spole¢nosti MATERIALOVY A

METALURGICKY VYZKUM s.r.o. (dale jen MMV),
jednalo se o zafizeni ,,Vakuova a pfetlakova indukéni
tavici pec” (dale jen VPIM) a  zafizeni
,.Elektrostruskové pretavovani oceli (dale jen ESR).
Navazné technologické operace tvareni a tepelného
zpracovani ve spolupraci s MMV vypracovaly a
realizovaly spoleCnosti: Strojirny Ttinec, a.s. (dale jen
ST), VITKOVICE HEAVY MACHINERY a.s. (déle
jen VHM) a TRINECKE ZELEZARNY, a. s. - provoz
VT - Valcovna trub (dale jen TZVT).

Nize jsou uvedeny zakladni vyrobni
spolecnosti, ve kterych byly realizovany:

e numerickd simulace odlévani elektrody na
MAGMA’ v MMV,
vyroba a odliti elektrody na VPIM v MMV,
pfetavba elektrody na slitek na ESR v MMV,
brouseni povrchu slitku v ST,
kovani slitku v ST,
soustruzeni povrchu vykovku v ST,
vrtani sttedové diry ¢ 90 mm ve VHM,
rozvalcovani sttedové diry na Mannesmannoveé
valcovacim stroji s trnem o ¢ 130 a ¢ 180 mm
v TZVT (vyroba kruhového dérovaného
predvalku),
vélcovani na poutnické stolici
0 219/25, délky 4700 mm v TZVT,
kalibrace trubky v TZVT,
nedestruktivni testovani trubky,
kaleni a popousténi na vzduchu v TZVT.

operace a

na trubku

54

Z divodu ovéfeni moznosti odlévani elektrody bez
exotermického obkladu a liciho prasku, coz je dale
vysvétleno, byla nejprve pomoci programu MAGMA®
(spole¢nosti  MMV) numericky ovéfena metoda
odlévani stihlych dlouhych ingotd. Jak je vyplyva z
obr. 2, byla potvrzena moznost odlévani Zzarupevného
materialu dle stanovenych podminek.

Obr. 2 Numericka simulace odlévani ingotu (elektrody)
Fig. 2 Numerical simulation of ingot casting (electrodes)

U materialu byl definovan cil snizit obsah vodiku na
max. 2 ppm, coz podminilo zaclenit do vyroby proces
rafinace taveniny vakuem. V podminkich MMV bylo
tedy vyuzito zafizeni VPIM, které je ilustrativné
prezentovano na obr. 3. Tavenina vyrobend na zafizeni
VPIM byla na atmosférickém licim poli odlita do
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dlouhého stihlého ingotu - elektrody pro ESR. Pouziti
pfetavby materidlu na zafizeni ESR bylo zvoleno
z divodu docileni maximalni strukturni a chemické
homogenity a ¢istoty materialu.

Pro dosazeni pozadavku na nizky obsah nekovovych
vméstkll byla navrzena zména technologie odlévani
elektrody. Tavenina po rafinaci na VPIM byla odlévana
do kokily pod ochrannou atmosférou argonu (dmychani
Ar do prikryté kokily a Ar ochrana lictho proudu) bez
pouziti lictho prasku a exotermického obkladu
hlavového nastavce. Cilem bylo ziskat maximalné ¢isty

Obr. 3 Ilustraéni fotografie zatizeni VPIM, kde byla realizovana
vyroba ingotu (elektrody)

Fig. 3 Illustrative photo of the VPIM equipment, in which the ingot
was produced (electrodes)

povrch elektrody a hlavového nastavce, aby pii pretavbé
na ESR nedochéazelo k ,hromadéni‘ nedistot v rafina¢ni
strusce. Odlita elektroda méla pramér 300 mm, délku
2900 mm a hmotnost cca 1590 kg. Chemické slozeni
odlité elektrody, které obsahovalo (Cr, W, Co, N, B) je
cca shodné s elektrostruskové pretavenym slitkem.

Zatizeni ESR pracuje v . MMV za atmosférickych
podminek. Prubéh pietavby elektrody je zachycen na
obr. 4, kde vysledné rozméry slitku Cinily o 430 mm,
délka 1200 mm a hmotnost cca 1350 kg. Po rafinaci na
ESR a fizeném vychlazovani doSlo ke sniZeni obsahu
vodiku v oceli ze 2 ppm na 1,3 ppm.

Slitek po ESR byl ve spolecnosti ST nejprve, pro
eliminaci  pfipadnych  trhlin na  povrchu v
podpovrchovych vrstvach, pted kovanim obrousen z ¢
430 mm na ¢ 415 mm, pfebrouseny slitek je zachycen
na obr. 5. Nasledné kovani ve dvou Zarech na kovacim
lisu CKV 630 na ¢ 345 mm je zachyceno na obr. 6.
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Obr. 4 Pretavba elektrody na zafizeni ESR
Fig. 4 Re-melting of electrode in the ESR device

Obr. 5 Slitek po ESR jakosti 10Cr obrousen z ¢ 430 mm na
@415 mm

Fig. 5 Ingot after ESR treatment — grade 10Cr ground from & 430
to 0415 mm

Obr. 6 Kovani slitku ESR z ¢ 415 mm na @ 345 mm
Fig. 6 Forging of the ESR ingot from ¢ 415mmk to & 345 mm

Opét pro eliminaci pfipadnych  povrchovych
necelistvosti a zajisténi kvalitniho vysledného povrchu,
pfed tvafenim, zafazeno piesoustruzeni povrchu
vykovku z@345 mm na ¢ 320 mm. Vzhledem
k vyzkumnému charakteru a nemoznosti dopfedu plné
zmapovat mechanické a deformacni charakteristiky
materialu nutné pro navrh pretvafeni, byla pro snadnéjsi
nasledné dérovani zafazena operace predvrtani diry o o
90 mm, jez se realizovala ve spolecnosti VHM.
Predvrtanou diru a osoustruzeny povrch vykovku
prezentuje obr. 7. Pretvafeni materidlu do podoby
trubky bylo ve spoleénosti TZVT provedeno ve dvou
krocich. Nejprve byla stifedovd dira vykovku
rozvalcovana na ¢ 130 mm (viz viz obr. 8) a poté na ¢
180 mm. Nasledovalo valcovani na poutni valcovaci
stolici na trubku o @ 219/25 mm a délky 4700 mm,
prub¢h této operace zachycuje obr. 9. Trubka po
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prodluzovani na poutnické stolici je vidét na obr. 10, ze

kterého je patrné, Ze kraje trubky jsou silné roztiepené a

bylo nutné je odiezat. Po kalibraci a odiezani koncti na

pozadovanou délku byly koneéné rozméry trubky

@ 219/25 mm a délka 4600 mm (viz obr. 11). Poté bylo

nutno trubku tepelné¢ zpracovat, kde podle planu byla

jako prvni zafazena austenitizace pii které dochazi k

rozpousténi karbidi a nitridl, jez se provadi obvykle

30-50°C nad teplotou pfemény Ac; (1020-1100°C).

Material byl kalen na vzduchu scilem piemény

austenitu plné na martenzitickou strukturu, tedy bez

delta feritu. Nasledné popoustéci teploty musi byt pro

tyto materialy vy$$i, neZ jsou pracovni teploty oceli.  Obr.9 Valcovini na poutnické stolici
Popousténi se pro tyto materialy realizuje v rozmezi 600 ~ Fig 9 Rolling on the pilgrim mill
— 800 °C, jez se vzdy fidi chemickym slozenim

materialu.

Béhem zpracovani byla orientaén¢ sledovana tvrdost
materialu, kde ingot po odliti mél cca 490 HV30 a slitek
po ESR 380 HV30. Rozdilné tvrdosti jsou dany tim, Ze
ingot (elektroda) chladla na vzduchu a doslo k jeho
zakaleni. Kdezto slitek byl po pietaveni a solidifikaci
vlozen do ohfivaci pece, kde prosel teplotni
homogenizaci s fizenym ochlazenim.

Vysledny povrch trubky lze opticky charakterizovat
jako dostate¢ny, coz doklada obr. 12.

Obr. 10 Odfezavani konct trubek po valcovani na poutnické stolici
Fig. 10 Sawing of ends of tube after rolling on the pilgrim mill

Obr. 7 Vyvrtana dira @ 90 mm v ose vykovku

Fig. 7 Drilled hole @ 90 mm in the axis of the forged piece
Obr. 11 Konecny produkt — trubka po valcovani a odfezani koncti

Fig. 11 Final product — tube after rolling and cutting off of its ends

Obr. 8 Kruhovy dérovany predvalek @130 mm po rozvalcovani na
Mannesmannové valcovacim stroji o

Fig. 8 Circular pierced semi-product 9130 mm after rolling on the Obr. 12 Detailni pohled na povrch trubky
Mannesmann rolling machine Fig. 12 Detailed view of the tube surface
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Zavér

Prace prezentuje prvotni ziskané informace a poznatky
ziskané pfi provoznim ovéfeni moznosti vyroby trubky
0219/25 mm délky 4000 mm ze Zzaruvzdorného
materialu 10Cr modifikovaného W a Co pro energeticky
pramysl. Spoleénosti, které se do ovéfeni vyroby tohoto
materialu zapojily, potvrdily, ze jsou schopny dilci
vyrobni operace zvladnout a to i pies to, Ze obecné jsou
tyto materidly narocné na vyrobu, tvareni a také tepelné

Podékovani
Tato prace vznikla pii FeSeni projektu ¢
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  "Regionalni  materidlové

technologické vyzkumné centrum'’, v ramci Operacni

programu Vyzkum a vyvoj pro inovace, financovaného
ze strukturdlnich fondn EU a ze statniho rozpoctu CR.
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Pro nové ocelarny neni ve svété misto, staré by mély zvysit efektivitu

e15.cz 29.11.2012
Vyroba oceli ve svété je znaéné prebujela, misto konsolidace a zvySeni efektivity ale sektor buduje
dalSi provozy. PiSe o tom ekonomicky list The Wall Street Journal (WSJ). Celkova vyrobni kapacita
ocelaren ¢ini zhruba 1,8 mid. t ro¢né, ocelarny vSak celkové dostanou v r. 2012 zakazky jen asi na 1,5
mid. t.

Do roku 2016 by podle sou¢asnych plani mélo vzniknout dalSich az 100 novych ocelaren s celkovou
vyrobni kapacitou 350 mil. t. Odhaduji to analytici konzulta&nich spole€nosti a v zasadé potvrzuji i
8éfové firem z tohoto odvétvi. Nejvice oceldren se nyni chysta ve Viethamu, Argentiné, Ekvadoru,
Peru a Bolivii. V&echny maiji pfitom podporu svych viad. Cinitelé v téchto zemich tvrdi, Ze chtgji
investovat do rozvoje pramyslu. Ocel z domacich huti ma sméfovat k domacim producentiim, ¢imz
zaroven klesne potfeba dovozu. Takové plany sice mohou podpofit ekonomiku jednotlivych zemi,
negativni dopady by ale mohly mit na vyvoj globalni ekonomiky.

,Pofad se objevuje nékdo, kdo by chtél stavét nové provozy. Po celém svété,” uvedl feditel americké
ocelarny Nucor Dan DiMicco. Nucor je druhym nejvétSim vyrobcem oceli v USA a zaroveh
stoupencem vétSi konsolidace tohoto sektoru. ,Mlzete se pfit o to, co se ma udélat. Neni ale pochyb
o tom, Ze vyrobnich kapacit je moc,“ poznamenal analytik organizace Bradford Research Charles
Bradford.

Experti zaroven upozorfiuji, Ze je prakticky nemozné fici, kolik ocelaren ve svété doopravdy funguje a
jaka je jejich celkova vyrobni kapacita. Jsou totiz stovky malych provozi, prevazné v Cing, které
nefiguruji v Zadnych statistikach. Cina se na svétové vyrobé oceli podili ze zhruba 46 %, prostor pro
zkresleni dat je tedy nemaly. Sami experti pfiznavaji, ze maji pouze mlhavou predstavu, kolik ocelaren
v Ciné existuje. Celkovy podet stanovili na 600 az 800.

Nadmérné vyrobni kapacity snizuji zisky vyrobcim oceli a vedou k poklesu cen. Svédci o tom
posledni vysledky hospodareni pfednich vyrobcu. Nejvétsi ocelarnou svéta je skupina ArcelorMittal,
ktera mimo jiné plsobi i v Ceské republice. Navzdory své velikosti drzi podnik jen asi 6 % svétového
trhu. ArcelorMittal ve 3. &tvrtleti 2012 vykazal ztratu 709 mil. USD (asi 13,9 mld. K&). Séf podniku
LakSmi Mittal Fekl, Ze sektor je podle né&j az prilis roztfistén, a jeho podnik se proto zaméfi na
konsolidaci. Chce ale pockat, az se objevi vhodna pfilezitost. V souasné dobé k tomu podnik nevidi
dost ville a naopak se potyka s odmitavym postojem politikli i celych viad. V tomto smyslu ma Mittal
ted potize hlavné ve Francii.

SB
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Vliv chemického sloZeni tri typt vysokomanganové oceli na vybrané vlastnosti

Influence of Chemical Composition of Three Types of High Manganese Steel
on Selected Properties

prof. Ing. Eva Mazancova, CSc., prof. Ivo Schindler, CSc., Ing. Michal Cagala, RMTVC, VSB-Technicka
univerzita Ostrava

Prace se zabyva vlivem chemického slozeni tri typii vysokomanganoych oceli na mechanické vlastnosti. Hodnoti
schopnosti Mn udrzet C v tuhém roztoku po valcovani, vlivem poméru (Al+Si)/(C+Mn) na mechanické vlastnosti a
energii vrstevné chyby (SFE ). U dvou diametralné odlisnych taveb srovnava tvrdosti po odliti, valcovani za tepla a
eventualné nasledném starnuti. Prdace je doplnéna mikrostrukturnimi snimky a vybranymi metalografickymi
parametry.

The paper deals with the influence of chemical composition of three types of high manganese steel on mechanical
properties. The steels were produced, rolled and two of them aged under laboratory conditions. Heat 1 showed
unbalanced contents of bearing elements when 24 wt. % of Mn was not able to keep 1.2 wt. % of C in solid solution.
During rolling process k-carbides precipitated on grain boundaries and after subsequent aging their slightly lower
numbers were detected. After aging particles were coarser and insignificant number of intra-granularly formed
carbides resulted in practically unchanging strength level (431 HV30) in comparison with rolling state (432 HV30).
The given chemical composition led to the highest ratio of (Al+Si)/(C+Mn), thus 0.489 and also to maximal stacking
fault energy (SFE=129 mJ.m™).

Heat 2 showed the lowest C (0.46 wt. %), Mn (28 wt. %) and Al (8 wt. %) contents, the lowest level of
(Al+Si)/(C+Mn) parameter (0.309), of the SFE (108 mJ.m™) and of hardness level after hot rolling (320 HV30) as
well. Heat 3 with the most balanced contents of bearing elements demonstrated intermediate level of
(Al1+Si)/(C+Mn) parameter (0.378), of the SFE (119 mJ.m™) and of hardness after rolling (382 HV30). Aging (at
500 °C/30°) after hot rolling led to intra-granularly precipitated carbide formation resulting in hardness increase
by 66 HV30. Observed oxide inclusions, predominantly on the Al basis, were responsible for the lower reached
plasticity. Micrographs and selected metallographic parameters complete the solution.

Analyza problému Tloustka zminénych past je spojovana s energii

vrstevné chyby (SFE), kterda se pohybuje podle
Price je zamé&fena na vysokomanganové oceli chemického sloZeni na urovni 80 az 140 mJ.m? [2, 3].
s odstupfiovanym  obsahem uhliku, manganu a  Takto je =zaruCena vysokd stabilita matrice bez
zvySenym obsahem hliniku, které jsou nositeli finalnich  transformace na e-martensit s tvorbou homogennich
vlastnosti. Dany typ oceli vykazuje komplexni smykovych past doprovazenych dislokacnim skluzem
mikrostrukturu.  Optimalizovand chemickd slozeni  za soucasného disperzniho zpevnéni [1, 4]. Tento proces
vedou po tvarecich operacich za tepla, eventudlné¢ i  je wvyvolan rovnomérnym uspofddianim o vhodné
navazujicim  valcovdni za studena kzakladni mezigasticové vzdalenosti koherentnich nano k-karbida
austenitické matrici s niz§im objemovym podilem feritu v zakladni austenitické matrici [4, 5]. Vlivem vysoké
bez ptitomnosti karbidii. Nasledné po realizaci stirnuti  pevnostni Grovné v kombinaci s pfiznivou plasticitou a
se pfedpoklada precipitace ultra jemnych k-karbidii typu  niz8i hustotou oceli, navic diky vy$§im obsahtim Mn a
(FeMn);AIC, které matrici zpeviluji pfi zachovani  zejména Al, jsou vysokomanganové oceli predurCeny
ptiznivych plastickych vlastnosti. Dané karbidy jsou pro aplikaci v automobilovém primyslu, pro vyrobu
uspofddany rovnomérné v matrici podél smykovych  rotujicich element a pouziti pfi kryogennich teplotach
past vroviné {111}. Toto demonstruje vyznamny [l, 4-6]. Navic pfisada Al zlepSuje korozni odolnost a
piispévek homogenni smykové deformace, aby bylo  zaroven zvySuje SFE. Vysokomanganové oceli vykazuji

[yt

dosazeno v matrici co nejpiiznivejSiho prodlouzeni [1]. sice dobrou kompatibilitu s béznymi zafizenimi,
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nicméné pritomné obsahy Mn, Al a také Si s vysokou
afinitou ke kysliku mohou vést k moznym problémim
se zhorSenou plasticitou.

Cilem prace je poukazat na vybrané mechanické
vlastnosti a nékteré problémy spojené s laboratorni
vyrobou vysokomanganovych oceli.

Experimentalni material a technika
hodnoceni

Pro vlastni experimenty byly vyrobeny tfi
vysokomanganové oceli, jejichz chemické slozeni je
shrnuto v tab. 1. Nejprve byly odlity ingoty o rozméru
v prifezu 20x33 mm a o délce 120 mm ve vakuové
indukéni peci Leybold-Heraeus. Chemické analyzy byly
provedeny pomoci optickych emisnich spektrometrii
LECO GDS 750A s doutnavkou. Nasledné byl material
valcovan na vratné valcovaci stolicic TANDEM VSB-
TU Ostrava deseti prichody na tloustku 5,5 mm.
Vzorky byly ohiivany na teplotu 1100 °C s dohfevem
mezi prichody bez ochranné atmosféry. Teplota vzorkl
byla prubézné monitorovana. Detaily jsou popsany
v praci [6, 7]. Po dovalcovani nasledovalo ochlazovani
na vzduchu. Findlni tloustka past byla 1,9 mm.
Metalografické hodnoceni po odliti i valcovacich
procedurdch bylo realizovano pomoci svételného
mikroskopu Olympus X70 a elektronového mikroskopu
ASPEX-PSEM eXplorer vybaveného analyzatorem
EDAX. Byly zjistovany mechanické vlastnosti (HV30-
LECO 2000 a tahové zkousky-INOVA TSM 50). Byla
monitorovana Cistota, objemovy podil feritu a
vypoctena SFE, jak bylo detailné popsano v praci [2].
Material tavby 1 a 3 byl podroben po valcovani starnuti
pri 500 °C/30°a byla métena jeho tvrdost HV30.

Tab. 1 Chemické slozeni experimentalniho materialu [hm %]
Tab. 1 Chemical composition of experimental material [wt. %]

tavba 1 2 3
C 1,2 0,46 0,70
Mn 24,0 28,2 28,0
Al 12,0 8,7 10,8
Si 0,32 0,16 0,05
Fe bal. bal. bal.

Vysledky a jejich diskuse

Jak plyne z obr. la az lc, mikrostruktura oceli 1 je po
odliti odli$na od dalSich dvou. Je velmi jemna a dobte
jsou zde patrné vzké oblasti feritu, vzniklé diky
vysokému obsahu Al (viz tab. 1). Jemna je i
mikrostruktura tavby 3, ktera vykazuje i vysoky stupen
homogenity. Bohuzel, v mikrostrukturach jsou pfitomny
také oxidy ALOs;, resp.nizsi podil oxisulfidickych
komplexti. Mikrostrukturu studovanych oceli po tvafeni
za tepla demonstruji snimky na obr. 1d az 1f.

Po valcovani za tepla je mikrostruktura tavby 1 opét
nejjemnéjs$i a dalsi dvé jsou zhruba srovnatelné. Prva
jmenovana tavba vykazuje diskontinualni dekoraci
feritu podél hranic zrn austenitu a byly vni navic
detekovany na fazovém rozhrani austenit/austenit nebo
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austenit/ferit k-karbidy (FeMn);AIC s velkosti okolo
1 pum, jak je patrné z obr. 1d a detailu na obr. 2.
Pozorované karbidy by nemély v procesu tvaieni vibec
vznikat a jejich nukleace, byt’ jen o nano velikosti, by se
méla realizovat teprve po findlnim starnuti [1, 5].
V daném pfipadé nebyly ale vybalancovany obsahy
klicovych prvka [8, 5], tj. hlavné Mn a C, takZe
pfitomny Mn nebyl schopen udrzet pfi deformacnim
procesu tak vysoky obsah C v tuhém roztoku, jak to
plyne se zavéri napf. prace Frommeyera nebo
Schumanna [1, 8]. Ocel sice spliiuje podminku vysoké
tirovn¢ SFE (126 mJ.m™), ale to predeviim diky obsahu
Al, coz také podporuji vysledky prace [1, 2, 9].

v RS T
o 3

. %f{;/?;» \

i

Mikrostruktury studovanych oceli a) tavba 1, b) tavba 2, c)
tavba 3 v litém stavu, d) tavba 1, e) tavba 2, ) tavba 3 po
vélcovani za tepla (pficny fez)

Microstructures of studied steels a) heat 1, b) heat 2, ¢) heat
3 in as-cast state, d) heat 1, e) heat 2, f) heat 3 after hot
rolling (cross section)

Obr. 2 Mikrostruktura tavby 1 po valcovani za tepla — detail
Fig. 2 Microstructure of heat 1 after hot rolling — detail
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Obsah feritu v matrici tavby 1 odpovidal 7,5 %, 20 % u
tavby 2 % a 10 % u tavby 3. Rozdily souviseji se
stabilizaci, resp. destabilizaci austenitu, tedy s
pritomnosti C, Mn a Al v oceli. U tavby 2 a 3 byl zjistén
nejvyssi obsah (C+Mn), zatimco u tavby 1 odpovidal
25,2 %, coz je o 3,5 % nizsi hodnota nez u tavby 3, jak
plyne ztab. 1, a zaroven byl u tavby 1 obsah (C+Al)
nejvyssi. Je znamo, ze mezi C a Al dochazi ke vzajemné
kompetici, jak uvadi Chao et al. [9]. Je dosti
pravdépodobné, ze oba vlivy se mohly Ccastecné
eliminovat, nebot’ zjistény obsah feritu byl pomérné
nizky ve srovnani s dal§imi tavbami. Navic, pfestoze se
neliSily zakladni podminky procesu tvafeni u
jednotlivych taveb, svys$§i hodnotou SFE matrice
stoupaly hodnoty valcovacich sil, jak bylo zjisténo diive
v ramci prace [6].

Tab. 2 Mechanické vlastnosti po valcovani za tepla
Tab. 2 Mechanical properties after hot rolling

tavba R02 | Ry As
[MPa] [%]

1 879 1148 26

2 740 930 22

3 553 1117 25

Mechanické vlastnosti po valcovani zatepla jsou
shrnuty vtab. 2 a zavislost vypocitané SFE na
parametru (Al+Si)/(C+Mn) je prezentovana na obr. 3.
Nejvyssi uroven SFE u tavby 1 je zplisobena praveé
nejvyssim obsahem Al, ktery je schopen dany parametr
nejintenzivnéji ovlivnit [2, 10].

Obr. 3 Zavislost SFE na (Al+Si)/(C+Mn) pro tavbu 1,2 a 3
Fig. 3 SFE dependence on (Al+Si)/(C+Mn) for heat 1, 2 and 3

Se zvysujici se hodnotou poméru (Al+Si)/(C+Mn) roste
také pevnost. Je zajimavé, Ze obsah C zcela neodpovidal
zjiSténé urovni parametru R,0.2. V tavbé 1 byl jeho
obsah nejvyssi a také hodnota R,0.2 maximadlni, ale u
tavby 3, kterd vykazovala o 0,24 % vyssi obsah C nez 2,
jiz vyssi. Je ale faktem, ze mikrostruktura tavby 1 byla
vysoce jemnozrnna a to mohlo také piispét k vysoké
urovni R;0.2. Rovnéz vzniklé ¢castice k-karbidi
v procesu tvareni mohly interagovat s dislokacemi, a tak
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navysit hodnotu R,0.2. Pokud jde o mozny efekt dusiku,
tento byl ve vSech tavbach na stejné urovni, a to okolo
38-39 ppm. Obsah kysliku se pohyboval v rozmezi 3 az
7 ppm a oxidické, resp. oxisulfidické inkluze, které byly
pfevazné detekovany v centralni oblasti vzorkl, je
mozno pokladat za diivod obecné nizsi plasticity taveb,
nez by se mohlo ocekavat u danych typt oceli [1].
Jejich podil byl ve vSech tavbach prakticky na
srovnatelné Grovni.

Po provedeném valcovani byl vzorek ztavby 1 a 3
podroben starnuti 500 °C/30°. U vzorku 3 doslo tim ke
zvySeni tvrdosti o 66 HV30, jak demonstruje obr. 4.
V matrici byly detekovany hustéji vyloucené Castice k-
karbidti, a to jak intergranularné, tak i intragranularné,
do jist¢ miry rovnomérné orientované, jak je také
mozno vidét na obr. 5a, zatimco v ptipadé¢ tavby 1 doslo
ziejm& pouze k nardstu stavajicich k-karbidi, na tkor
jemngjsich. Divodem je to, ze uroven tvrdosti se
prakticky nezménila a pohybovala se okolo 431 HV30.
Lze tedy predpokladat, Ze po tvareni za tepla doslo
ziejmé k maximalnimu intergranularnimu vylouceni k-
karbidti a po tepelném zpracovani vznikla jen nepatrna
¢ast novych precipitatl. Zarovein dochazelo k hrubnuti
stavajicich Castic a obecné k Castecnému sniZeni jejich
poctu, jak demonstruje obr. 5b. Obdobné zavéry byly
také prezentovany v praci [11].

Obr. 4 Zavislost HV30 na parametru (Al+Si)/(C+Mn) pro tavbu 1, 2
a3

Fig. 4 HV30 dependence on (Al+Si)/(C+Mn) parameter for heat 1, 2
and 3

Obr. 5 Mikrostruktura po valcovani za tepla a starnuti a) tavba 3, b)
tavba 1
Fig. 5 Microstructure after hot rolling and aging a) heat 3, b) heat 1
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Zavér

Prace se zabyva vlivem chemického slozeni tii typl
vysokomanganovych oceli na mechanické vlastnosti.
Oceli byly vyrobeny, vyvalcovany, resp. podrobeny
procesu starnuti v laboratornich podminkach.

Tavba 1 vykazovala nevyvazené obsahy nosnych prvki,
kdy 24 % Mn nebylo schopno udrzet 1,2 % C v tuhém
roztoku a v procesu tvaieni vyprecipitovaly v zakladni
matrici k-karbidy na hranicich zrn. Po nasledném
starnuti byl detekovan jejich neparné nizsi pocet, Castice
byly hrubsi a ojedinéle se vyskytly intragranularné
vyloucené karbidy, coz vedlo prakticky k nezménéné
urovni tvrdosti (431 HV30) po realizaci starnuti ve
srovnani se stavem po valcovani za tepla (432 HV30).
Chemické slozeni vedlo také k nejvyssi Grovni poméru
(AlI+Si)/(C+Mn), tj. 0,489, a také k maximalni zji§téné
hlading energie vrstevné chyby (SFE=129 mJ.m?).

Tavba 2 s nejnizs§im obsahem C (0,46 %), 28 % Mn a 8
% Al vykazovala nejniz§i hodnotu parametru
(A+S)/(C+Mn), tj. 0,309, i SFE (108mJ.m?) a
pevnostni troven po tvafeni za tepla dosahovala rovnéz
nejniz§i hodnoty (320 HV30).

Tavba 3 snejvice vyvazenymi obsahy nosnych prvka
vykazovala pfi intermedidlni Urovni parametru
(A4+Si)/(C+Mn), tj. 0,378 a SFE (119 ml.m?) také
sttedni hladinu tvrdosti (382 HV30). Starnuti (500
°C/30") po valcovani za tepla vedlo jak k vyvinu
intergranularni precipitace k-karbid, tak 1 tvorb¢
zejména intragranularné vyloucenych Castic
(FeMn);AIC, které piispély knavySeni pevnostnich
vlastnosti o 66 HV30.

Pfi¢inou niz8§i turovné plastickych vlastnosti
pritomnost oxidickych vmeéstkd, hlavné na bazi Al

byla

Podékovani

Prace byla vytvorena v ramci projektu (.
CZ.1.05/2.1.00/01.0040 "Regionalni materialové a
vyzkumné centrum — vyzkumna aktivita Nové zdroje
pevnosti a houZevnatosti materidlit pro ndroéné
technologické aplikace” v ramci operacniho programu
“Vyzkum a rozvoj pro inovace” financované ze
strukturdlnich fondit a ze stitniho rozpoétu Ceské
republiky.
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Vystavba profilové traté v Mexiku

Geradau to build section rolling mill. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 8

Firma Geradau stavi novy zavod v Mexiku ve spolupraci s firmou Geradau Corsa. Jde o valcovnu
dlouhych vyrobk( o vysoké vyrobnosti. Hut by mél roéné vyrabét 1 mil. t oceli a 700 000 t vyvalkd. Diky
této vyrobé bude mozné omezit dovoz. Zavod by mél zacit pracovat v poloviné r. 2014.
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Unavové vlastnosti oceli pouzivané pro nizkotlaké ¢asti svarovanych rotori

Fatigue Properties of Steel Used for Low Pressure Parts of Welded Rotors

Ing. Ladislav Kander, Ph.D., Ing. Petr CiZek, Petr Foltynek, RMTVC, MATERIALOVY A METALURGICKY
VYZKUM, s.r.0., Ostrava, Ing. Petr Pustéjovsky, Ph.D., VITKOVICE HEAVY MACHINERY, a.s., Ostrava

Tento clanek se zabyva hodnocenim unavovych vlastnosti materidlu pouzivaného pro vyrobu nizkotlakych casti
svarovanych rotorii — nizkolegované bainitické oceli 27NiCrMoV15-6. Tato ocel se pouziva pro vyrobu nizkotlakych
casti svarovanych rvotoru parnich turbin. V ¢lanku je provedeno porovnani chemického slozeni oceli obou
producentii, dale je provedeno porovmani zdkladnich mechanickych vlastnosti stanovenych zkouskou tahem a
zkouskou razem v ohybu za pokojové teploty. Je dolozena typicka mikrostruktura této oceli po jakostnim tepelném
zpracovani. Zvlastni pozornost byla vénovana studiu unavovych charakteristik — vysokocyklova unava byla
hodnocena zkouskami ohybem za rotace, které byly provadeény na novych zarizenich porizenych v ramci reseni
projektit. RMTVC. Dosazené vysledky ukazuji na velmi rozdilné unavové vlastnosti pri priblizné shodnych
pevnostnich viastnostech. Ziskané vysledky svedci o velmi dobre zviadnuté technologii vyroby oceli a celého
postupu nasledného tvareni a tepelného zpracovani domdcim producentem.

1t is a well known fact, that rotors are one of the most exposed parts of the steam turbine. During the operation time
the rotor is exposed both to load and high temperature. Demands to mechanical properties, structural and chemical
homogeneity, wear resistance and complicated shape are limited by used structural material of these components.
Rotor blades are exposed to high centrifugal forces in combination with high temperatures. As the rotor is during
operation exposed also to fatigue load, knowledge of fatigue behaviour is one of most important properties that
should be known before final selection of material for such highly stressed components. This paper deals with result
of investigation on mechanical and fatigue properties of forged steam rotors made of 27NiCrMoV15-6 grade steel.
Fatigue behaviour described by the well known Wohler curve of two forged rotors produced by foreign and
domestic producers has been evaluated. Effect of different method of sampling has been studied. The obtained
results also show different fatigue behaviour, Wéhler curve of the front part of rotor is also slightly shifted to higher
number of cycles. This anisotropy can be connected with the forging as the rear part is the next handling pin for
forging. High cycle fatigue properties of two low pressure rotors from two producers have been evaluated using
rotating bending tests on new testing machines UBM 200Nm supported by Regional Materials Science and
Technology Centre. The front as well as the rear part of each rotor was tested. Chemical composition, as well as
mechanical properties of both rotors under investigation are very close, no significant differences have been
identified. No significant differences in chemical composition and mechanical properties were identified. From the
metallurgical point of view both steels are clean and have low content of sulphur and phosphorus. On the other
hand significant differences in fatigue behaviour was identified. Fatigue limit of the rotor B is approx. 20 % higher
in comparison with the rotor A and it reached 470 MPa in comparison with 410 MPa for the rotor A. The obtained
results clearly show that high level of metallurgy and well proven technology of domestic producer is comparable to
the foreign one.

Rotor je jednou z nejvice namahanych ¢éasti parni Velmi dulezitym kritériem pii  volbé vhodného
turbiny. Pfi provozu je vystaven velkému silovému a  materidlu pro takto namahanou soucast, jakou rotory
tepelnému zatizeni, které spolu s tvarovou slozitosti pfedstavuji, jsou rovnéz unavové vlastnosti. Rotor jako
kladou vysoké naroky na mechanické vlastnosti a dynamicky namahana soucast je v dusledku provozu
strukturni  a  chemickou homogenitu  pouzit¢tho namahan stfidavym cyklickym zatézovanim. Z tohoto
materialu. Na lopatky rotoru pusobi velké odstfedivé divodu je znalost unavového chovani zejména
sily v kombinaci s vysokou teplotou. Tato teplota mize z pohledu konstrukéni a pozadované Zzivotnosti velmi
byt i vyssi nez 600 °C (v misté vstupu pary do turbiny). dilezita.

Oceli vhodné pro tyto podminky se tedy musi

vyznaCovat vysokou mezi kluzu za normalnich i v tomto piispévku jsou shrnuty vysledky zkousek
zvySenych teplot a také odolnosti proti creepu. Navic pfi  mechanickych  vlastnosti a tnavovych —zkousek
velkych rozmérech rotori a zejména pii najizdéni a  materidlu 27NiCrtMoV15-6 pochazejiciho od dvou
odstavovani turbin se vytvafi velky teplotni rozdil mezi  yyznamnych dodavateli — jednoho zahrani¢niho a
povrchem a stfedem. Tento rozdil mize byt i stovky  jednoho tuzemského. Cilem této experimentalni prace
stupiiil Celsia. Vznika tak tepeln¢ pnuti, které spolené s pylo provést srovnani zejména z pohledu unavovych
pusobenim odstfedivych sil vytvafi napéti, jez miZe charakteristik. =~ Tyto  unavové  charakteristiky
zplsobit az deformace rotoru. jednotlivjch &asti zakladniho materialu  limituji
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v ptipadé vyroby svafovanych rotord inavové vlastnosti
koneéného vyrobku.

Material, experimentalni technika

Experimentalni prace byly realizovany na dvou rotorech
vyrobenych (déle A)
a tuzemskym vyrobcem (dile oznaten B)
z nizkolegované bainitické oceli 27NiCrMoV15-6 s
cilem srovnat pokud mozno maximum charakteristik.
Bylo porovnano jak chemické slozeni, tak také uroven
zakladnich mechanickych vlastnosti. Hlavnim cilem
bylo porovnani unavovych charakteristik obou
vyrobenych rotord.

Chemické slozeni obou studovanych materidld je
uvedeno v tabulce 1.

zahrani¢nim oznacen

Tab. 1 Chemické slozeni studované oceli v hm. %
Tab. 1 Chemical composition of tested steel in wt. %

Ozn.. | C Mn Si S P

A 0,30 0,19 <0,010 | 0,0014 | <0,005

B 0,31 0,28 <0,010 | 0,0017 | <0,005
Cu Ni Cr Mo \%

A 0,10 3,69 1,60 0,43 0,10

B 0,082 | 3,83 1,70 0,44 0,12
Ti Nb As Sb Sn

A <0,005 | <0,003 | 0,006 | 0,002 | 0,007

B <0,005 | <0,003 | 0,004 | 0,002 | 0,005

Ze studovanych rotorti byla odebrana standardni
zkuSebni télesa pro zkouSky zakladnich mechanickych
vlastnosti — pro zkouSku tahem a zkousku razem
v ohybu pfi laboratorni teploté. ZkuSebni télesa byla
odebrana v tangencialnim sméru. Pro zkousku tahem
bylo odebrano téleso o kruhovém prifezu s primérem
méfené Casti 10 mm, pro zkouSky razem v ohybu
standardni zkuSebni télesa Charpy sV vrubem o
rozmérech 10x10x55 mm. Vysledky provedenych
zkousek jsou sumarizovany v tabulce 2.

Tab. 2 Mechanické vlastnosti pti laboratorni teploté

Tab. 2 Mechanical properties at room temperature
Ozn. Rp0.2 Rm A Z KV
[MPa] | [MPa] | [%] [%] [J]
A 917 1012 19,2 69,1 165
B 922 1027 18,0 66,3 142

Typicka mikrostruktura studované oceli je prezentovana
na obrazku 1 Mikrostruktura byla tvofena popusténou
zakalnou martenzitickou slozkou.

Unavové vlastnosti byly stanoveny vzdy z obou konciti
kazdého rotoru. Pro hodnoceni unavového chovani byla
vyrobena télesa o praméru zkouSené Casti 8 mm (viz
obrazek 2), ktera byla zatézovana ohybem za rotace na
zkusebnich strojich UBM 200 Nm (viz obrazek 3)
v souladu s pfedpisem [1].
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1 Typical microstructure after final heat treatment

Obr. 1 Typicky mikrostruk
Fig.
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Obr. 2 Zkusebni téleso pro zkousku unavy
Fig. 2 Specimen for fatigue tests

Asymetrie cyklu pfi zkousSkach ohybem za rotace je
rovna R = -1, zkouSeni probihalo frekvenci f = 50 Hz.
Vyhodnoceni samotné meze tnavy bylo provedeno na
zaklad¢ konzervativniho pfistupu, tj. tak, ze za mez
unavy byla prohlasena takova amplituda napéti, pii niz
se neporusily dvé zkusebni ty¢e po 10 miliénl cykla
[2,3]. Z kazdého rotoru bylo vyrobeno celkem cca 25 ks
zkusebnich ty¢i, které byly ve finalni operaci tfiskového
obrabéni lestény v podélném (osovém) sméru tak, aby
vysledna drsnost povrchu spliovala pozadavky
standardu [3] R,<0,2 pm.

Obr. 3 Zkusebni zatizeni
Fig. 3 Testing machine

Vysledky, diskuze

Z dosazenych vysledkd experimentalnich analyz je
ziejmé, ze jak chemické slozeni, tak Groven zakladnich
mechanickych vlastnosti jsou u obou studovanych
rotortl téméf shodné. Z tabulky 1 je velmi dobfe patrné,
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7e oba vyrobci pouzivaji pii vyrob¢ oceli sofistikované
metalurgické techniky, které dokazi udrzet hodnotu siry
i fosforu na velmi nizkych hodnotach. Rovnéz obsahy
stopovych prvki (As, Sb, Sn) jsou u obou vyrobcl
taktéz na velmi nizké trovni. Z pohledu obsahu
hlavnich legovacich bazi jsou taktéz ob€ oceli prakticky
totozné, jedinou vyjimkou je mirné vyssi obsah Cr a Ni
u domaciho producenta.

Z pohledu urovné zakladnich mechanickych vlastnosti
jsou rovnéz oba vyrobci srovnatelni. Jejich oceli se co
do urovné mechanickych vlastnosti stanovovanych
zkouskou tahem a zkouSkou rdzem v ohybu prakticky
neli§i. Mirn€ vyssi urovné pevnostnich vlastnosti u
vyrobce B v kombinaci slehce niz§imi hodnotami
narazové prace mohou byt disledkem mirné zvyseného
obsahu Cr. V kazdém pfipad¢€ jsou vSak obé¢ studované
oceli co do pozadavki na hodnoty mechanickych
vlastnosti finalniho vyrobku vyhovujici.

Vysledky zkouSek unavy jsou prezentovany ve forme
velmi dobfe znamych Wohlerovych kiivek, tj.
zavislostmi aplikované amplitudy napéti na poctu cykla
do poruseni. V pribéhu experimentalni prace byl
rovnéZ sledovan vliv rozdilné lokality pro odbér
unavové zkusebni tyCe na vysledné tinavové vlastnosti.
Vysledky zkousek unavy jsou graficky prezentovany na
obrazcich 4 a 5.

Na obrazku 4 je velmi dobfe patrny rozdil v tnavovych
vlastnostech jednotlivych konci rotoru vyrobce A.
Vysledky vykazuji pomérné velky rozptyl a zadni
strana rotoru pon€kud niz§i Unavovou Zivotnost
v oblasti ¢asované tinavové pevnosti.

Vysledné meze unavy pro jednotlivé ¢asti rotoru
vyhodnocené podle [2,3] pak maji hodnotu o, = 390
MPa pro predni stranu rotoru a o, = 410 MPa pro zadni
stranu. Ackoliv v oblasti ¢asové pevnosti zadni strana
rotoru vykazuje vyznamné niz$i Uinavovou zivotnost,
presto se dvé zkuSebni tyCe neporusily pii amplitudé
410 MPa, tedy mez inavy byla stanovena o néco vyse
nez pro predni stranu rotoru. Pro dikladngjsi
prozkouseni a statistické podchyceni a vysvétleni vSech
experimentalnich dat by vSak bylo zapotiebi vyznamné
vyssiho poctu zkousek a rozsahlejsiho experimentalniho
programu.

Obr. 4 Unavové chovani oceli 27NiCtMoV15-6—vyrobce A
Fig. 4 Fatigue behaviour of 27NiCtMoV15-6 grade steel —producer A
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Obr. 5 Unavové chovani oceli 27NiCiMoV15-6—vyrobce B
Fig. 5 Fatigue behaviour of 27NiCtMoV15-6 grade steel —producer B

Obrazek 5 pak ukazuje vysledky zkousek unavy
vyrobce B. I zde se projevuje vliv lokality odbéru
zku$ebnich téles. Tato anizotropie bude mit sviij ptivod
s nejvetsi pravdépodobnosti v piitomnosti
manipulacniho ¢epu na zadni strané rotoru, ktery bude
fungovat jako tepelna bariera. V dtsledku toho jsou pak
mechanické vlastnosti zadni strany rotoru niz$i, coz
vede ke sniZzeni unavovych vlastnosti, které je patrné
zejména Vv oblasti Casované unavové pevnosti, tj.
v oblasti Sikmé vétve Wohlerovy kiivky.

Nicméné ob¢é zkousené strany rotoru domaciho
producenta vykazaly mez tinavy o, = 470 MPa, coz je
hodnota vyznamné vys$s§i neZz hodnoty stanovené u
rotoru vyrobce A.

Srovnani obou vyrobcid z pohledu unavového chovani je
provedeno na obrazku 6. Zde jsou vyneseny vSechny
experimentalné ziskané body zkazdého rotoru bez
uvazovani a rozliSeni lokality odbéru.

Obr. 6 Unavové chovani oceli 27NiCtMoV15-6—porovnéani dvou virobeit
Fig. 6 Fatigue behaviour of 27NiCtMoV15-6 - comparison of two producers

Z uvedeného obrazku je velmi dobfe patrny vyznamny
rozdil v unavovych vlastnostech i pfes pfiblizné¢ shodné
hodnoty pevnostnich vlastnosti (mez kluzu a mez
pevnosti).

Je ziejmé, Ze rotor vyrobce B vykazuje vyznamné vyssi
unavové charakteristiky, a to jak v samotné mezi inavy,
ktera je vySsi ve srovnani s rotorem vyrobce A o cca 20
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% (470 MPa oproti 400 MPa), tak také v oblasti §ikmé
vétve Wohlerovy kiivky, kde se rozdily s rostouci
amplitudou zatéZovani jesté dale zvysuji.

Je zfejmé, Ze dosazené vysledky svédci o velmi dobie
zvladnuté technologii vyroby oceli, tvareni a nasledného
tepelného zpracovani u vyrobce B.

Na zakladé vySe uvedenych experimentalnich praci a
naslednych mikrostrukturnich analyz pfesahujicich
ramec tohoto ¢lanku je mozné konstatovat, ze hlavni
pricinu vyssich unavovych vlastnosti je mozné spatfovat
v precizné provedeném technologickém postupu kovani
a nasledného tepelného zpracovani. Tento postup vedl
k ziskani jemnozrnné a homogenni struktury.

Zavér

Byly provedeny experimentalni prace vedouci k
porovnani unavovych vlastnosti rotort vyrobenych
dvéma vyznamnymi producenty. K dosazeni
prezentovanych vysledkli vyznamné ptispély investice
pofizené  vramci  nize  uvedeného  projektu.
Z provedeného porovnani je patrné, ze kvalitni
rotorovou ocel umi vyrobit i tuzemsti producenti.

Hlavni pfi¢inu vysSich unavovych vlastnosti je mozné
spatfovat v precizn¢ provedeném technologickém
postupu kovani a nasledného tepelného zpracovani.
Tento postup vedl k ziskdni jemnozrnné homogenni
struktury.

Podékovani
Tato prace vznikla pii FeSeni projektu ¢
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  ,,Regiondlni  materidalové

technologické vyzkumné centrum®, v ramci Operacni
programu Vyzkum a vyvoj pro inovace, financovaného
ze strukturdlnich fondii EU a ze statniho rozpoctu CR..
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Trvala pamatka na Olympijské hry v Londyné

http://www.steel.org/Misc%20Content/ArcelorMittal%200rbit%20Gives%20a%20Lasting%20Legacy %20t

0%20London%200lympics.aspx

Na vychodnim konci olympijského parku se nachazi obfi plastika
ArcelorMittal Orbit, ktera je trvalou pamatkou na Olympijské hry
v Londyné v r. 2012. Je to véz zafivé Cervené barvy, kterou navrhl
vytvarnik Anish Kapoor a stavebni inZenyr a architekt Cecil
Balmond. Plastika je 114,5 m vysoka, je tedy o 22 m vySSi nez
socha Svobody v New Yorku. Naklady na postaveni €inily 23 mil. £,
ztoho zaplatila 19 mil. £ firma ArcelorMittal a 4 mi. £ zaplatila
London Development Agency. Na plastiku se spotfebovalo 2 000 t
oceli, ze 63 % 8lo o recyklovanou ocel. Pfi montazi bylo pouZito

35 000 Sroubd.
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Povrchové a objemové magnetické vlastnosti FeSiNbCuB paski typu
FINEMET

Surface and Bulk Magnetic Properties of FINEMET-type FeSiNbCuB
Ribbons

Ing. Ondiej Zivotsky, Ph. D., RNDr. Ing. Ale§ Hendrych, Ph.D., Ing. Ladislav Klim§a, RMTVC, VSB -
Technicka univerzita Ostrava, Ing. Yvonna Jiraskova, Ph. D., CEITEC UFM, Ustav fyziky materialti, Akademie
véd Ceské republiky

Prispevek prezentuje vysledky vyzkumu povrchovych a objemovych magnetickych viastnosti Fey; sSi;; sNb;Cu;Byg
paskit pripravenych nastrikem taveniny na rotujici médeny valec. Pasky v puvodnim stavu (AQ) byly ndsledné
Zthany v rozsahu teplot od 733 K do 923 K ve vodiku a vakuu za ucelem studia vlivu teploty a atmosféry na
mikrostrukturu a magnetické viastnosti. Dvoufazové magnetooptické hysterézni smycky namérené na AQ vzorcich
naznacuji amorfni strukturu tvorenou shluky atomii (klastry) o velikostech v 7adu jednotek nanometrii s mirne
odlisnym magnetickym chovanim. Ndasledné tepelné zpracovani vede k tvorbé nanokrystalii a-Fe(Si) v povrchu
vzorkit a jejich postupnému pronikani do objemu po zihani pri vyssich teplotach, coz bylo potvrzeno rentgenovou
difrakci (XRD) a rentgenovou difrakci na klouzavéem uhlu dopadu (GIXRD) a podporeno mérenimi na vibracnim
magnetometru VSM. Atmosféra zihani oviiviiuje zejména vlastnosti povrchu. Po zihani pii 733 Ka 743 K jsou
pozorovany zajimavé asymetrické reverzace longitudinalni komponenty magnetizace, které jsou diskutovany
z hlediska kvadratickych magnetooptickych Kerrovych jevii (OMOKE). Souvislost mikrostruktury s QMOKE je
dokumentovana poklesem asymetrie smycek s rostouci teplotou zZihani az po jeji zanik pri teploté 923 K.

The paper is devoted to the surface and bulk studies of the FINEMET-type Fe;; 5Si;3 sNb;Cu;Bg ribbons prepared by
planar flow casting (PFC) method. Samples in the as-quenched (AQ) state were subsequently annealed at
temperatures T, ranging from 733 K to 923 K, in vacuum and hydrogen in order to study an influence of treatment
parameters on the microstructure and magnetic properties. Methods of X-ray diffraction (XRD) confirmed an
amorphous state of the AQ samples. Two-phase magneto-optical (MO) hysteresis loops observed at AQ ribbons
indicate that amorphous structure is composed of different magnetically ordered clusters of the size in units of nm
(calculated from XRD). The temperature treatment evokes a formation of a-Fe(Si) nanocrystals initially at the
ribbon surface and then in the ribbon volume if T, has increased as documented by XRD and grazing incidence X-
ray diffraction (GIXRD). The sizes of nanocrystals range from 4-5 nm at temperature of 733 K to 10-13 nm at 823
K. Annealing at 923 K leads to a strong deterioration of magnetic sofiness due to a creation of boride phases and
pronounced increase of nanocrystal sizes (up to 50 nm). The annealing atmospheres strongly influence above all the
surface properties. While hydrogen seems to inhibit the surface oxidation, vacuum of 10” Pa contains enough
oxygen and B,0 and/or FeBO; oxides are formed. An interesting occurrence of the asymmetric reversal of a
longitudinal magnetization component, clearly observed after annealing at 733 K and 743 K, is discussed from the
viewpoint of quadratic magneto-optical Kerr effects (OMOKE). Each measured MO hysteresis loop can be divided
into a symmetric part containing odd linear effects and an antisymmetric part with even quadratic effects. Because
no out-of-plane magnetization component is present, a signal corresponding to quadratic effects is proportional to
the mixed terms of M;Mr and ML2 - MTZ, where M; and M7 are the longitudinal and transversal in-plane
magnetization components parallel and perpendicular to the plane of incidence, respectively. Relation between the
microstructure and the OMOKE indicates that the loop asymmetry decreases with increasing T, and disappears at
923 K. Surface magnetic properties are completed by the bulk magnetization curve measurements showing excellent
magnetic softness up to 823 K.

Amorfni a nanokrystalické slitiny pfipravené ve formé¢ rozmérové malych (obvykle jednotky nanometri)
paskl jsou zkoumany zejména diky svym magneticky  struktur se provadi pomoci modernich experimentalnich
mékkym vlastnostem [1]. Obecné je znamo, ze pokles metod nebo teoretickych modeltl vykazujicich vysokou
koercitivniho pole méfeného objemovymi metodami a  citlivost az na atomarni uroven. Nasledné tepelné
narist magnetického momentu v nasyceni jsou Uzce zpracovani ma za nasledek preskupovani atomt
svazany s teplotnim zpracovanim t€chto slitin. Pasky v klastrech a tvorbu nanokrystali. Ty vznikaji nejprve
v puvodnim stavu (as-quenched, AQ) vykazuji obvykle v povrchové oblasti a pii vysSich teplotich zihani
amorfni strukturu sjistym uspofddanim atomd na  pronikaji hloubé&ji do objemu pasku. Tento proces je
kratkou vzdalenost do velmi malych seskupeni, tzv. navic ovlivnén atmosférou, v niz se zihani provadi.

klastrti [2]. Tvorba klastri (pfipadn€ nanokrystalil) Parametry teplotniho zpracovani a chemické slozeni
v povrchové oblasti je oznaCovana anglickym pojmem  slitin  jsou urCujici pro dosazeni optimalnich
,hanoscale phase separation® [3, 4]. Analyza téchto mikrostrukturnich a magnetickych vlastnosti, jako jsou
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napf. velikost a chemické sloZeni zrn, jejich Cetnost a
rozlozeni v ptivodni amorfni matrici nebo penetracni
hloubka vniku nanokrystalti do povrchu pasku [5,6].

V soucasné dobé je zvySeny zajem o povrchové
mikrostrukturni a fyzikalni vlastnosti téchto material
spojen predev§im srozvojem senzorti pracujicich ve
vysokofrekven¢nich oblastech viadech GHz [7].
Tvorba a chovani jak amorfnich klastri, tak
nanokrystali, jsou klicové pro sprdvnou funkénost
findlnich systému. Proto jsou tyto materidly zkoumany
riznymi povrchové citlivymi metodami [8,9]. Jejich
kombinace pfispiva k detailnimu popisu mikrostruktury
a jeji souvislosti s fyzikalnimi vlastnostmi, coz muze
zpétné ovlivnit parametry technologie jejich pfipravy a
dosazeni  pozadovanych  objemovych  vlastnosti
v aplika¢ni sféte.

Tato prace je vénovana povrchovym a objemovym
vlastnostem Fes3 5Sij3 sNbsCu By paskt typu FINEMET,
které byly studovany v piivodnim stavu a po Zihani na
teplotach 733 K, 743 K, 823 Ka 923 Kve vakuu a
vodiku. Detekce jak klastri v pGvodnim amorfnim
materidlu, tak nanokrystald v povrchovych vrstvach
paski metodami rentgenové difrakce (XRD) a
rentgenové difrakce pifi klouzavém twhlu dopadu
(GIXRD) je doplnéna mefenim povrchovych a nasledné
i objemovych magnetickych charakteristik. Zajimavé
chovani magnetizace, demonstrované naméfenymi
asymetrickymi hysteréznimi smyckami na povrchu
paskt, je pripisovano existenci tzv. kvadratického
magnetooptického Kerrova jevu (QMOKE) [10], ktery
nebyl dosud na téchto materialech pozorovan. Postupny
zanik QMOKE s rostouci teplotou zihani ukazuje na
silnou korelaci s mikrostrukturou povrchu [11,12].

Piiprava paski a popis experimentalnich
metod

20 um tlusté a 6 mm Siroké Feq35Sij3 sNbs;Cu By pasky
byly pfipraveny nastfikem taveniny na rotujici médény
valec (planar flow casting, PFC). Zpaskid byly
pfipraveny vzorky pro meéfeni v pivodnim stavu a
vzorky, které byly nasledné zihany 1h pfi teplotach
733K, 743K, 823Ka 923 Kve vakuu (10° Pa) a
vodiku. VSechna méfeni s nize uvedenymi
experimentdlni metodami byla uskute¢néna pfi
pokojové teploté na lesklé (shiny) strané pasku, tj. na
strané, ktera je pfi vyrobé pasku ve styku se vzduchem.
Povrchové magnetické vlastnosti byly zkoumany
metodami zaloZzenymi na magnetooptickém Kerrové
jevu (MOKE). Hysterézni smycky ziskané z povrchové
oblasti nékolika desitek nanometrti popisuji reverzaci
longitudindlni komponenty magnetizace M, lezZici
v roviné dopadu svétla a vzorku. Mé&fili jsme magneto-
opticky uhel Kerrovy rotace 6y jako funkci externiho
magnetického pole, které bylo rovnobézné s M; a
puvodni osou pasku. Polarni komponenta magnetizace
kolma na rovinu vzorku byla nulova. Jako zdroj svétla
byla vyuzita Cervena laserova dioda o vlnové délce
670 nm, jejiz s-polarizované svétlo dopadalo na vzorek
pod thlem 50°. Méfeni povrchovych hysteréznich
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smycek bylo doplnéno pozorovanim magnetickych
domén pomoci magnetooptické Kerrovy mikroskopie.
Objemové hysterézni kiivky byly meéfeny pomoci
vibra¢niho magnetometru VSM EV9 firmy Microsense.
Vzorek vibrujici na frekvenci 50 Hz byl vloZen do
magnetického pole s moznosti plynulé zmény rozsahu +
500 Oe [13]. Magneticky moment vzorku snimany
detekénimi  civkami  umisténymi na  pdlech
elektromagnetu byl pak vykreslen jako funkce externiho
magnetického pole.

Magnetickd méfeni byla dale doplnéna metodami
citlivymi na fazové slozeni zkoumanych paskt. Pro
méteni difraktogrami byl pouzit rentgenovy
difraktometr X'PERT-PRO s CoKa =zafenim (A
0.17902 nm)  a Bragg-Brentanovou  geometrii.
Difraktogramy byly snimany v rozsahu 20 od 35° do
135°, skrokem 0.008° a dobou 6s/krok. Ziskané
vysledky davaji informaci z povrchové vrstvy o hloubce
asi 10 um. Zafixovanim lampy na uhel 1.5° (GIXRD)
lze penetracni hloubku X-paprskl snizit az na 100 nm,
coz mnohem Iépe koreluje s MOKE experimenty.

Vysledky a diskuze

A) Povrchové magnetické a mikrostrukturni vlastnosti

Amorfni stav AQ vzorkli byl nezavisle potvrzen
metodami XRD a TEM [11]. Magneticky nehomogenni
doménova struktura povrchu vzorki je patrna z obrazku
1. Jedna se o disledek ndhodnych tahovych a tlakovych
napéti pusobicich béhem vyroby. Tato napéti jsou
zodpovédna za vznik §irokych pasovych a jemnych, tzv.
»fingerprint“ nebo-li uzavérovych domén. Nameéfena
povrchova MOKE smycka (obr. 2 nahote) je sloZena ze
dvou magneticky odli$nych fazi, coZ potvrzuje existenci
riznych oblasti suspofadanim atomt do shlukd -
klastri, které se v pasku opakuji a podminuji mirné
odlisné magnetické chovani. Klastry maji primérnou
velikost pouze jednotky nanometrd (vypocitano z XRD)
a jsou proto pod rozliSovaci citlivosti Kerrovy
mikroskopie.

Zihani pfi teploté 733 K (obr. 1) a podobné i pii
743 K prispiva k relaxaci napéti. Z obrazku je vidét, Ze
»fingerprint“ domény téméf zcela vymizely a naopak se
zvétSila Sitka pasovych domén, coz odrazi pokladani
lokédlni magnetizace do roviny pasku. Obrazek 2
(uprostied) navic dokumentuje vyrazné asymetrické
MOKE hysterézni smycky s malym koercitivnim polem
(okolo 5 Oe) naméfené v obou zZihacich atmosférach.

Nase vysvétleni asymetrii je zalozeno na existenci
kvadratického magneto-optického Kerrova jevu, jehoz
silny pfispévek byl doposud experimentilné zjistén
pouze v  piipadé dobfe definovanych  bcc
tenkovrstevnych systému jako jsou Fe/MgO [10] nebo
Co,FeSi Heuslerovy slitiny [14]. Pivod asymetrii
pravdépodobné souvisi s existenci  velmi malych
(primérnd velikost 4-5 nm) «o-Fe piipadné o-Fe(Si)
nanokrystalll rozptylenych v povrchové oxidacni
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AQ 733K

18 um

Obr. 1 Magnetické domény AQ pasku a paskd zihanych pfi riznych
teplotach ve vakuu.

Fig. 1 Magnetic domain patterns of AQ
ribbons.

and vacuum-annealed

vrstvé  (B,O pozorované v obou atmosférach a FeBO;
ve vakuu), jak bylo detekovano pomoci GIXRD.
Néhodna orientace nanokrystalii vysvétluje, proc¢ se
velikost a znaménko QMOKE méni, nechame-li
svételny svazek dopadnout do riznych mist na vzorku.
V nékterych mistech dokonce QMOKE zanika a
pozorujeme symetrické hysterézni smycky. Kazdou
naméfenou smycku jsme proto rozdélili na cast
symetrickou odpovidajici linearnim lichym Kerrovym
jevim a na c¢ast antisymetrickou ukazujici sudy
kvadraticky Kerruv jev. Priklad separovaného QMOKE
prispévku na teplot¢ 733 K je ukdzan ve zmenSeném
obrazku u pfislusné hysterézni smycky na obr. 2
uprostied.

Problémem je, ze kvadratické jevy v pascich, popsané
v pfedchozim odstavci, jsou siln¢ nehomogenni a
neumoziuji proto sledovat vliv povrchové magnetické
anizotropie. Tyto experimenty vyzaduji rotaci v roviné
vzorku béhem které musi dopadajici laserovy svazek
zustat piesné ve stejném misté. Proto jsme zamé&fili nasi
pozornost na analyzu amplitudy QMOKE v nasyceni,
kterou lze provést bez rotace vzorku pomoci osmi-
smérové metody [14]. Dopadajici svétlo je postupné
fokusovano do riznych mist na vzorku a v kazdém
znich se méfi osm hysteréznich smycek s
magnetickym polem aplikovanym ve smérech H, — Hs.
Protoze magnetizace je polozena do roviny pasku,
ziskané kvadratické smycky jsou pfimo umérné ¢lenim
M;Mr a MLZ—MTZ, kde M; a Mr jsou slozky
magnetizace v roviné pasku rovnobézné a kolmé na
rovinu dopadu svétla. V nasyceni jsou kvadratické jevy
nejvetsi a prispévky obou ¢lentl 1ze separovat s vyuzitim
nasledujicich vztaht [12]:

O.airi, 1, = LAHL) + AHs)1/4 — [AHs) + AH,)1/4

0, sz = LOH) + AH)YA ~ [AH) + AH))/4
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Obr. 2 MOKE hysterézni smyc¢ky FeSiNbCuB vzorkl v ptivodnim
(AQ) a vakuoveé-zihanych stavech.

Fig. 2 MOKE hysteresis loops of the as-prepared (AQ) and
vacuum-annealed FeSiNbCuB samples.

Nase studium kvadratickych jevil v nasyceni ukazalo, ze
sporadicky existuji mista s pfevazujicim prispévkem
bud’ &lenu M M7 nebo &lenu M;° — M7 [12]. Nejéastsji
je ale pozorovana situace, kdy se oba ¢Eleny prolinaji a
jsou tedy nenulové. V jednom mist¢ byla namétfena
maximalni amplituda v nasyceni okolo 0.2 mrad, coz je
priblizné tfikrat méné nez doposud nejvétsi hodnota
QMOKE pozorovana v Co,FeSi Heuslerovych slitinach
[14].

Zihdni pfi teploté 823 K vyvolavd zmény mikro-
struktury povrchu i objemu slitiny. Nanokrystaly se
zvétSuji na 10-13 nm a pronikaji hloub¢ji pod povrch.
Tim dochazi ke zméné¢ mikrostruktury, kterd ma
pravdépodobné za nasledek postupnou symetrizaci
povrchovych MOKE smyéek. Nicméné méteni
hysteréznich smycek na vice mistech povrchu vzorka
odrazela nehomogenni mikrostrukturu projevujici se
ruznou velikosti jejich nesymetrie. QMOKE zcela
zanikd az pti teploté zihani 923 K, kdy byly naméteny
hysterézni smycky symetrické liSici se pouze velikosti
koercitivniho pole, a to 100 Oe u vzorku zihané¢ho ve
vakuu (obr. 2 dole) a 20 Oe po zihani ve vodiku.
ZhorSeni magnetickych vlastnosti, charakteristickych
pro magneticky mekky materiél, je zptisobeno tvorbou
magneticky tvrdych krystalickych fazi na bazi Fe-B a
také zvétSenim o-Fe(Si) krystald az na 50 nm.
V ptipadé vzorku zihaného pti 923 K ve vakuu se navic
negativné projevuje 1 pritomnost oxidovych fazi.
Doménova struktura zkrystalizovaného povrchu je
zobrazena na obr. 1 dole.
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B) Objemové magnetické viastnosti

Casto pozorovanym jevem u paskll piipravenych
metodou PFC jsou jejich odlisné povrchové a objemové
magnetické vlastnosti. Jak bylo zminéno vySe, jsou oba
povrchy silné ovlivnéné kvalitou povrchu médéného
valce, rychlosti ochlazovani a do jist¢ miry i stavem
prostiedi, kde k vyrobé paskii metodou PFC dochazi.
Velmi casto lze na jednom nebo i obou povrSich
pozorovat piitomnost krystalit nebo oxidli povrchove
citlivymi metodami, viz MOKE, GIXRD. Na XRD
difraktogramech se pfitomnost krystaliti projevuje
ostrymi piky superponovanymi na Sirokém amorfnim
halo. Z hlediska celkové tloustky paskd, ktera byva 20 i
vice pum, jsou tyto modifikace mikrostruktury v povrchu
zanedbatelné a na méfené objemové magnetické
charakteristiky (napf. pomoci vibra¢ni magnetometrie)
se odlisnd mikrostruktura povrchu nemusi projevit. To
je zfejmé i z hysteréznich smycek namétenych pomoci
vibra¢niho magnetometru na vzorcich ve stavu AQ a po
zihani pfi teplotach 733 K, 743 Ka 823 K, které se
vzajemné piili§ nelisi (obr. 3). Hodnoty koercivity jsou
u AQ vzorkl 1.5 Oe, u zihanych vzorki klesaji vlivem
relaxace struktury az na 0.3 Oe, coz fadi materialy typu
FINEMET mezi vynikajici magneticky mékkeé
materialy. Vzhledem k téméf stejnym rozmérim vzorka
bylo mozné analyzovat také chovani magnetického
momentu v nasyceni. Ten byl nejmensi u AQ paskl
(0.6 emu), nasledné narusta az na 1.4 emu (733 K) a
poté dochazi kjeho pomalému poklesu s rostouci
teplotou zihani. Smycka naméfena pii teploté 923 K jiz
detekuje pritomnost krystalické faze (pfipadné fazi) i
v objemu. Hodnota objemového koercitivniho pole
80 Oe je srovnatelnd s hodnotou H, naméfenou na
povrchu vakuoveé-zihaného vzorku.

1.5
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Obr. 3 Objemové hysterézni smycky naméfené pomoci VSM na AQ
a vakuové-zihanych FeSiNbCuB pascich

Bulk VSM hysteresis loops of AQ and vacuum-annealed
FeSiNbCuB ribbons.

Fig. 3

Zavér

v ¢lanku byla pomérné detailné studovana slitina typu
FINEMET pfipravena technologii rychlého ochlazeni
taveniny do tvaru paskii. Byly studovany a vzajemné
korelovany mikrostrukturni a magnetické vlastnosti jak
povrchovych vrstev, tak celého objemu vzorka
v puvodnim amorfnim stavu a po tepelném zpracovani
az do stavu makroskopické objemové krystalizace.
Asymetrické reverzace longitudinadlni komponenty
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magnetizace v povrchu paski  byly na takto
pfipravenych vzorcich pozorovany zcela poprvé. Tento
novy povrchovy jev je analyzovan z pohledu
kvadratickych magneto-optickych jevi. Jeho hlubsi
pochopeni by mohlo piispét ke zdokonaleni téchto
materidltl a to jak z hlediska chemického slozeni, tak
technologie vyroby. Nasledné¢ vhodné zvoleny rezim
tepelného zpracovani by pak mohl ovlivnit fyzikalni
vlastnosti a pfispét k novym aplikacim téchto materiala
zejména v oblasti magnetickych senzort.

Prace  byla  podpoiena  granty  SP2012/78,

CZ.1.05/2.1.00/01.0040 a P205/11/2137.
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reversal in the Co,FeSi Heusler compound, Journal of Physics D:
Applied Physics, 40, 1563, 2007.

Japonské hutnictvi
http://www jisf.or.jp/en/statistics/sij/documents/steel_P16-17.pdf

Japonsko se drzi na $pici svétoveho hutnictvi. Vyvoj poc¢tu hlavnich vyrobnich jednotek za poslednich 10 let je
v tab. 1 a zména charakteristiky je v tab. 2.

Tab. 1 Hlavni vyrobni zafizeni v japonskych hutich Tab. 2 Zména charakteristiky provozovanych vysokych peci v Japonsku
Zarizeni 2001 2011 Objem pece 2001 2011
Vysoké pece 38 28 Nad 5000 m° 4 13
Kyslikové konvertory 64 64 4000 az 4999 m® 13 6
Elektrické pece 407 348 2000 az 3999 m® 10 9
Zafizeni plynulého 135 134 Pod 2000 m® 6 0
odlévani Celkem 33 28

Rozdil v po¢tu vysokych peci vr. 2001 uvadénych vtab. 1 a 2 je dan tim, ze tab. 1 uvadi celkovy pocet
existujicich peci, zatimco tab. 2 uvadi provozované vysoké pece. Vyvoj v oblasti vysokych peci je pé&kny
priklad zvySovani vyrobnosti zvétSovanim vyrobnich jednotek. Vyroba surového zeleza zaznamenala v r. 2008
vyrazny pokles a od té doby se zvolna zvySuje. Vyvoj technologickych parametrd vysokych peci ukazuje tab. 3.

Tab. 3 Vyvoj technologickych charakteristik japonskych vysokych peci (primér v§ech peci

Rok 2007 2008 2009 2010 2011
Koeficient vyuZiti objemu ( t/m°/den ) 2,08 21 1,73 1,95 1,90
Spotfeba Aglomerat (kg/t sur. Fe) 1157 1152 1194 1180 1188
surovin Pelety (kg/t sur. Fe) 126 135 105 121 119

Zelezna ruda (kg/t sur. Fe) 322 319 317 314 305
Celkova mérna spotieba rudy (kg/t sur. Fe) 1,605 1,606 1,616 1,616 1,612
Redukovadla Mérna spotfeba koksu (kg/t sur. Fe) 371 370 397 371 353

Mérna spotreba praskového uhli (kg/t sur. Fe) 124 125 107 134 151
Koeficient mnoZstvi strusky (kg/t sur. Fe) 285 285 295 295 295

Stav ocelarenské technologie charakterizuje tab. 4 a 5.

Tab. 4 Charakteristika prace kyslikovych konvertorG v r. 2011 Tab. 5 Charakteristika prace elekir. ocelarenskych peci v r. 2011

Vyrobnost (t/hod) 471,7 Vyrobnost (t/hod) 62,9
Vyuziti kapacity (%) 91,7 Vyuziti kapacity (%) 90,3
Objem kysliku potfebny na tunu ingotti (Nm>/t) 57,9 Spotreba elektrické energie na tunu ingot (kWh/t) | 443,2
Podil oceli odlity plynule (%) 98,9 Podil oceli odlity plynule (%) 95,7
Podil oceli zpracované na zafizeni sekundarni 94,5 Podil oceli zpracované na zafizeni sekundarni 94,5
metalurgie metalurgie

Pozn.: Pod pojmem ingoty je nutné chapat odlité ingoty nebo kontislitky.

Z prehledt je vidét, ze u obou typl peci vice nez 90 % oceli prochazi nékterym ze zafizeni sekundarni
metalurgie. Je to dusledek toho, Ze roste poptavka po kvalitnich ocelich. V uplynulém obdobi byla vyfeSena
fada vyzkumnych ukoll. NejdllezitéjSi jsou uvedeny nize:

- Koksarenské pece pro 21. stoleti.

- Standardizace zku$ebnich metod pro stanoveni korozni odolnosti u povlakovanych plecha.

- Standardizace zjiStovani charakteristik vysoce pevnych trubek velkého priiméru pro vysokotlaka

plynova potrubi.

- Odbouravani a stabilizace CO, s vyuzitim ocelarenské strusky.

- Vyuziti strusek.

- Vyvoj novych konstrukénich systéma budov vyuzivajicich inovované materialy.

- Inovace technologii zajistujicich snizeni emisi CO..

PFi feSeni mnohych problém0 se spolupracuje se zahrani¢im. Z uvedeného je vidét, Ze japonské hutnictvi se

snazi udrzovat si svoji pozici na Cele svétového vyvoje.
LJ
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Modelovani permanentnich magnetii na bazi Halbachovych rad

Modelling of Permanent Magnets Based on Halbach Lines

doc. Dr. Ing. Michal Lesiiak, prof. Ing. Jaromir Pistora, CSc., RNDr. FrantiSek Stanék, Ph.D., RMTVC, VSB-
Technicka univerzita Ostrava

Byly navrzeny geometrické konfigurace permanentnich magnetii na bazi Halbachovych rad pro generovani silnych
magnetickych poli. Bylo provedeno jejich modelovani pomoci metody konecnych prvki. Vyuzitim Halbachovy
protilehlé linedrni sestavy doslo ke zvyseni hodnoty magnetické indukce uprostied mezery o Sirce 20 mm priblizné o
60 % pri srovnani s klasickym usporadanim. Na rozdil od klasické konfigurace, kdy hodnota magnetické indukce je
téemer konstantni ve stredu mezery ve sméru paralelnim s cely magnetii, pro pripad Halbachovych protilehlych
sestav pozorujeme pokles maximalni hodnoty indukce v tomto paralelnim sméru: pri posunu 20 mm o vice nez 30 %.

Geometric configurations of permanent magnets based on Halbach lines were designed for generating strong
magnetic fields. Theoretical modeling of distribution of realized magnetic fields was made with use of finite element
method. Use of the Halbach opposite linear group increased the values of magnetic induction in the middle of the
gap with the width of 20 mm by approx. 60% when compared with conventional arrangement. Unlike conventional
configuration, where the value of magnetic flux density is nearly constant in the middle of the gap in the direction
parallel to the faces of magnets, in the case of the Halbach opposite groups a decrease of the maximum value of
induction was observed in this parallel direction at displacement of 20 mm by more than 30%.

What concerns the mentioned specific case of two opposite Halbach groups the values of magnetic induction
exceeding 2 T were achieved in an air gap with thickness up to approx. 5 mm. This result was made possible
essentially by an arrangement and dimensioning of just several NdFeB magnet, that are currently normally
available both from the viewpoint of their initial dimensions and material quality. Total mass of magnets in both
opposite groups was only 3.75 kg.

It was confirmed by computer simulation that with use of the mentioned opposite linear Halbach groups, equipped
with NdFeB magnets with high energetic product, it is possible to achieve very strong magnetic fields in the limited
volume. Use of larger magnets or magnetic blocks made of the same material thus provides a real possibility of
creation of strong magnetic field in larger volume for various applications.

U méfeni magneto-optickych vzord je nutné pouzit umoznilo dosahnout vysoké intenzity poli a snizit
magnetické pole s vysokymi hodnotami magnetické  hmotnost zafizeni, avSak tato sestava je pfili§ slozita pro
indukce, pfipadné extrémnim gradientem tohoto  vyrobu a skladani.
parametru. Permanentni magnety na bazi vzacnych
zemin jsou diky vysokym hodnotdm remanentni U zjednodusenych Halbachovych valct bylo dosazeno
magnetizace a hustoty energie pfedurCeny pro tyto  hodnot az 1.8 T [5], u Halbachovych valct s Zeleznymi
ucely. V sedmdesatych letech minulého stoleti byla poélovymi koncentratory magnetického toku se
publikovana prvni prace, tykajici se tzv. jednostrannych ~ maximalni troven magnetické indukce posunula na
magnetickych tokl u planarnich geometrii magnetd [1].  hodnotu 3.9 T [6]. V praci [5] je popsan i originalni
Naésledné Halbach popsal novou konfiguraci kvadrupéltt  zdroj magnetického pole na bdzi permanentnich
s vyuzitim kobaltovych permanentnich magneti [2]. magnetl (Halbachova koule), kde vypoctem stanovena
Marble uvadi [3], Zze lze relativn€ jednoduchym  hodnota magnetické indukce v centralni oblasti (¢ 6 mm
uspofadanim  permanentnich magnetd  dosdhnout x h 2.8 mm) piekrocila trovent 4.3 T. Kromé otazky
zvySeni o vice nez 80% maximaln¢ mozného  velikosti generovaného pole je v mnoha piipadech
magnetického pole. diilezité sledovat i uniformitu tohoto pole. Reseni tohoto
problému je diskutovano na zakladé¢ Halbachovych
Autofi v praci [4] popisuji geometrické uspofadani  geometrickych konfiguraci, tj. kruhového dipolu,
permanentnich magnetd typu NdFeB pro magnetickou  ¢étvercového dip6élu a C-dipélu [6]. Pfi nizsich
rezonanci, které v realizovaném zafizeni o celkové  hodnotach poli (méné nez 0.4 Br) jsou nejvyhodnéjsi
hmotnosti 790 kg (z toho 290 kg hmotnost NdFeB  konstrukce typu C-dipdl, pfi feSeni poli s vysokymi
magnetl z materidlu N42) generuje ve vzduchové hodnotami magnetického toku se jako nejlepsi ukazuji
mezete 0.06 m a pruméru polu 0.2 m magnetické pole o ¢tvercové a kruhové dipoly.
indukci 1.6 T. Autofi v téZe praci uvadeji, ze uziti
Halbachovy kruhové sestavy (Halbach ring structure) by
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V systémech s magnetickym chlazenim je nutné
vytvaret oblasti s vysokou a jiné s nizkou hodnotou
magnetického toku. Aplikaci Halbachovy valcové
sestavy, kdy cast permanentnich magnetl je nahrazena
magneticky mékkym materidlem s vysokou hodnotou
relativni permeability, 1ze dosahnout témét 50% zvyseni
diference mezi hodnotami magnetické indukce v
oblastech s vysokou a nizkou urovni magnetického pole

[7].

V dalsich publikacich byly popsany konstrukce
autonomnich zdroji silného magnetického pole pro
magnetickou separaci piedev§im v keramickych
technologickych  procesech [8-10]. Cilem této
predkladané prace je navazat jak na tyto, tak zejména na
dalsi prace a poznatky pfi simulaci a realizaci silnych
magnetickych poli [11-15]. Pfedlozeny text je vénovan
teoretickému modelovani, realizaci a testovani zdroje
magnetického pole, vychazejiciho 2z protilehlych
linearnich Halbachovych sestav NdFeB magneti ve
srovnani s klasickym uspofadanim protilehlych
permanentnich magnetd z materidlu téhoz typu a
kvality.

1. Formulace modelu

Matematicky model je formulovany skalarnim
magnetickym potencidlem. Je mozné rozlisit dva typy
oblasti: prostfedi kolem studovaného objektu (vzduch) a
magneticky material (permanentni magnety). Obecné
plati, ze magneticka indukce je definovana vztahem:

§ = .u,ﬂr?+ .unﬁ , (1)

kde H je intenzita magnetického pole a M je
magnetizace. V naSem piipadé se predpoklada, ze
magnetizace v permanentnim magnetu je homogenni a
okolni prostiedi je magneticky izotropni. Magneticka
indukce musi spliiovat podminku

B

V. 0.

2

Ktomu, aby bylo mozné vypocitat rozloZeni
magnetického pole, je zapotiebi magnetické pole popsat
pomoci skalarniho magnetického potencidlu, ktery je
definovéan jako:

H=-vO. 3)
Vlozenim vyrazu pro skalarni magneticky potencial do
(1), a aplikaci operatoru divergence dle vztahu (2) vede
k nasledujicimu [16]:

V. Ve = V. ug M. )
Rovnice (4) pfedstavuje feSeni formulace upravujici
skalarni magneticky potencial. Oba typy uvedenych
dil¢ich oblasti jsou bez proudu a vysledkem je to, zZe
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tangencialni slozky intenzity magnetického pole podél
jejich vzajemnych hranic jsou spojité.

Nicméné, kontinuita magnetického toku mezi oblastmi
je popsana vztahem:

)

Zde se index 1 se vztahuje na permanentni magnet a
index 2 je spojen s pfilehlym vzduchem. To vede ke
stavu, vyjadieného rovnici:

e (VO )7+ Ml oM — g (VO L7 =0, (g

kde ™ je normalni jednotkovy vektor na rozhrani
hranice oblasti 1 a 2. Rovnice (4) mtze byt povazovana
za diferencialni rovnice v oblasti:

b =f (7)
a spolu s pfislusnou okrajovou podminkou. Pomoci
feSeni okrajové podminky definujeme skalarni
magneticky  potencial. Okrajové podminky lze
formulovat pomoci variaéniho pocétu [16]. Nasledn¢
misto pfimého feSeni rovnice (7) pouzijeme funkcni
minimalizace v oblasti. Funkci lze zapsat jako:

F(®) = [?.,u.,ir ® -y V. MdQ = 0
o ,

(®)

kde @ je priblizné feseni (7). Aproximace neznamého
feSeni e-tého prvku muze byt vyjadiena jako

n

D" = Zm;m; = (57} (07} = o) Ne)

)
I H

4

n oznaCuje pocet uzld v prvku, je hodnota

magnetického potencialu j-tého uzlu a NJ"E je interpolace
funkce pro tento uzel. Vlozeni pfiblizné¢ho feSeni (8) a
pouziti Galerkinovy metody s vyuzitim volnych
vahovych funkci, které jsou stejné jako funkce pro
roz8iteni priblizného feSeni. Minimaliza¢ni postup vede
k linearnim rovnicim systémd,

M
(e }- ) = 0
e=1 (10)

kde K® a B® jsou matice,které¢ jsou pro kazdy prvek
ziskdny pouzitim (8), vyraz je sloupcovy vektor
skalarniho magnetického potencidlu pro e-ty prvek.
Provedeme soucet pies vSechna € je ve vztahu k
celkovému poctu prvklt v doméng. Jakmile je systém
elementarni rovnice sestaven, lze hodnoty skalarniho
magnetického potencialu spocitat. Na zaklad¢ rovnic
(8)-(10) byl vypocten prubéh hodnot magnetické
indukce uprostied mezery mezi dvéma protilehlymi
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Halbachovymi sestavami. K modelovani byl pouzit
systém ANSY'S, ktery pouziva vySe uvedené postupy.

2. Modelovani Halbachovych sestav

Pro modelovani silnych magnetickych poli byly
navrzeny sestavy, které jsou zobrazeny na obr. 1. Jako
zaklad byly uzity NdFeB bloky s rozméry 50 x 50 x 30
mm z materialu N45 sremanenci B, 1354 T a
energetickym soudinem (BH) ., = 348 kJ/m’.

Modelované uspofadani (dvé protilehlé Halbachovy
sestavy) je znazornéno na obr. 1. Provedli jsme
modelovani oddalovanim sestav od sebe. V bodé A. Za
pomoci systému Ansys bylo provedeno modelovani
magnetickych sestav ve 3D. Model byl navrzen jako
nelinearni se zadanim magnetickych vlastnosti pomoci
B-H kiivek.

Obr. 1 Protilehlé Halbachovy sestavy
Fig. 1 Opposite Halbach groups

3. Dosazené vysledky

Porovnani hodnot magnetické indukce By, ziskanych
modelovanim podle rovnice (8-10) je zfejmé z obr. 2.

Obr. 2 Prubéh hodnot magnetické indukce uprostied mezery mezi
dvéma protilehlymi Halbachovymi linearnimi sestavami
The course of magnetic induction values in the middle of the

gap between the two opposite Halbach linear groups

Fig. 2

Porovnani hodnot magnetické indukce B,y ziskanych
modelovanim (rovnice 8 -10) je ziejmé z obr. 3.
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Obr. 3 Distribuce magnetického pole ve stiedu mezery podél
permanentnich magneti
Distribution of the magnetic field at the center of the gap

along the permanent magnets

Fig. 3

Rozlozeni magnetické indukce v Halbachové sestavé je
znazornéno na obr. 4 az 6.

Obr. 4 Zobrazeni rozlozeni vektoru magnetické indukce
v Halbachové sestave.
Fig. 4 Display of vector magnetic induction in Halbach group.

Obr. 5 Zobrazeni rozlozeni magnetické indukce v Halbachové
sestavé.
Display of vector magnetic induction in Halbach

configuration.

Fig. 5
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Obr. 6 Detail zobrazeni rozlozeni vektoru magnetické indukce
v Halbachové sestave.

Fig. 6 Detail view of distribution of magnetic induction vector in
Halbach group.

Zavér

Byly navrzeny geometrické konfigurace permanentnich
magnetl na bazi Halbachovych sestav pro generovani
silnych magnetickych poli, teoreticky modelovany
prislusné distribuce realizovanych magnetickych poli.
V uvedeném konkrétnim ptipadé dvou protilehlych
Halbachovych sestav byly dosazeny ve vzduchové
mezefe Sitky do cca 5 mm hodnoty magnetické indukce
vice nez 2 T. Tento vysledek byl umoznén sestavenim a
rozmérovou upravou v podstaté pouze nékolika NdFeB
magnett, v soucasnosti bézné dostupnych jak z hlediska
vychozich rozmérl, tak kvality materidlu, pficemz
celkova hmotnost magneti v obou protilehlych
sestavach dohromady ¢ini pouze 3.75 kg.

Pocitacovou simulaci bylo potvrzeno, Ze pomoci
uvedenych protilehlych linearnich Halbachovych sestav,
osazenych NdFeB magnety s vysokym energetickym
soucinem, lze dosdhnout ve vymezeném objemu velmi
silnych magnetickych poli. V pfipadé uziti magnetl
vétSich rozmérd, resp. magnetickych blokt z téhoz
materialu, se tak objevuje realna moznost vytvoreni
silného magnetického pole ve vétsim objemu pro rizné
aplikace.

Podékovani
Priispévek byl podpoien projektem RMTVC No.
CZ.1.05/2.1.00/01.0040.
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Activities of the Department of Materials Preparation in the Regional
Materials Science and Technology Centre in Ostrava

Védecko-vyzkumné aktivity oddéleni pripravy materiali v Regionalnim
materialové technologickém vyzkumném centru Ostrava

prof. Ing. Jaromir Drapala, CSc., prof. Ing. Miroslav Kursa, CSc., doc. Ing. Miroslav Greger, CSc., Ing. Ivo
Szurman, Ph.D., Ing. Silvie Brozova, Ph.D., Ing. Jitka Malcharczikova, Ph.D., Ing. Daniel Petldk, doc. Ing.
Vaclav Nétek, CSc., Ing. Michal Madaj, Ing. Martin Pohludka, Ing Zdenék Noga, CSc., RMSTC, VSB-
Technical University of Ostrava

The article informs about creation and activities of the Regional Materials Science and Technology Centre
(RMSTC) at the VSB-Technical University of Ostrava, Faculty of Metallurgy and Materials Science [1]. The first
stage of the project (,,Start-up" stage) is focused on building of the centre in terms of investments into equipment,
infrastructure and creation of research teams. This stage is solved during the years 2010 to 2013. The next stage of
the project will be realised in the period 2014 to 2018. It will concern achievement of the state of sustainability, i.e.
RMSTC own scientific and research activities, realisation of various national and international projects,
cooperation with external companies, offer and sale of special materials and services, creation of prototypes,
industrial designs, patents, technical publications, etc. From the viewpoint of material the activities are aimed at
preparation of highly pure materials, special alloys, bio-medical materials, development of materials for high
temperature applications, preparation of materials by progressive powder metallurgy technologies, preparation of
ultra fine-grained and nano-crystalline materials based on non-ferrous metals, alloys and steels processed by
severe plastic deformation. The project solves the issues of the processes running in the liquid phase, both in steel
and in materials based on non-ferrous metals, in order to improve their structural perfection with impact on the
service properties. Within solution of research and development activities of the RMSTC the findings obtained at
solution of the research plans are further developed and applied at solution of the issues that are realizable in the
application sphere and which offer high innovation potential at solution of specific tasks in practice.

Cilem projektu ,,Regionalni materidlové technologické vyzkumné centrum™ (RMTVC) je vybudovat na Fakulté
metalurgie a materidlového inzenyrstvi Vysoké skoly banské — Technické univerzity Ostrava moderni laboratore a
wytvorit tymy, které budou vyvijet, pripravovat, zkoumat a optimalizovat pokrocilé materialy a technologie jejich
pripravy pro aplikacni sféru. Cinnost RMTVC je zaméfena na pFipravu vysoce cistych materialii, specialnich slitin,
biomedicinskych materialii, na vyvoj materidilii pro vysokoteplotni aplikace a energetiku, na pripravu materialii
progresivnimi technologiemi prdaskové metalurgie (magnetické, frikcni a kompozitni materialy apod.), na pripravu
ultrajemnych a nanokrystalickych materialu na bazi nezeleznych kovu, jejich slitin a oceli pripravenych extrémni
plastickou deformaci, na vyzkum pochodii v tekuté fazi probihajicich v reaktorech, které maji viiv na uzZitné
vlastnosti materidalu, na fyzikalni a matematické modelovani procesii tvareni materidalu vcéetné kovani a aplikace
ziskanych poznatkit na vyzkum a vyvoj technologii tvareni. Komplexnost reseni materidloveé technologické
problematiky bude dadle prohloubena studiem degradacnich procesit sledovanych materidlii pusobenim koroze,
vysokych teplot, napétovych stavii a zkiehnuti vliivem piisobeni vodiku a jejich viivu na mechanismus degradace
abezpecnost pri provoznim nasazeni. Soucdsti cile projektu RMTVC je i zlepSeni infrastruktury a materialniho
zabezpeceni tak, aby bylo mozné zvysit podil studentit na vyzkumu, vyvoji a inovacich provadénych vysokou skolou,
zlepsit kvalitu odborné pripravy budoucich VaV pracovniki, zlepsit schopnost absolventit vyuzivat pokrocilé
technologie a aplikovat nejnovéjsi vysledky védy do praxe.

V ¢lanku jsou uvedeny hlavni soucasné i budouct aktivity oddéleni pripravy materialii, které zahrnuje tri laboratore:

laborator cistych kovii, laborator technologie pripravy specialnich materidali a laborator intenzivnich procesii

tvareni materialii. Jsou prezentovany zakladni technické parametry jednotlivych zarizeni a moznosti jejich aplikact.

Hlavnim védecko — vyzkumnym zamérenim oddéleni je vyvoj a optimalizace novych technologii pripravy vysoce
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cistych materialii, specialnich kovovych slitin a intermetalickych sloucenin s definovanou strukturou a fyzikalnimi
viastnostmi pro aplikace v elektronice, mediciné, strojirenském a chemickém priimyslu.

The objective of the project ,,Regional Materials
Science and Technology Centre (RMSTC)” is to build
laboratories and teams that will develop, prepare,
investigate and optimize advanced materials and
metallurgical technologies [1]. The centre is focused on
the preparation of highly pure materials and special
alloys for high-tech, bio-medical applications, power
engineering, electronics, automotive industry, aviation
engineering, etc.

From the material point of view the RSMTC activities
are oriented on new advanced materials, but also on
traditional structural materials, such as steel. In
connection with the development trends of the world
industry and with the generally increasing requirements
to high quality structural materials, situation during
recent years stabilised and Czech metallurgical industry
significantly developed from the perspective of quality,
efficiency and competitiveness of its production. One of
the other objectives of this project consists in creation of
the necessary technical background for raising among
the younger generation the interest in studies of
disciplines dealing with material and technology.
Creation of the centre will improve the infrastructure
and material support that will lead to an increase of
participation of doctoral candidates and students in
research, development and innovation carried out by the
university, to improvement of the quality of training of
future R&D personnel, improvement of the ability of
graduates to use the advanced technology and apply the
latest scientific results into practice.

The RMSTC will be of great importance for both VSB -
TU Ostrava and the Moravian-Silesian Region, as it will
build a modern center with high-tech technologies and
create new job opportunities. The total financial cost of
establishing the centre in the years 2010 to 2013 (project
"Start-up") amount to CZK 680 million, including the
funding from the EU in the amount of CZK 578 million,
the rest of the 102 million being subsidy from the
national budget of the Czech Republic. At present,
approximately 70 % of the planned capital investments
have already been realised. The director of the RMSTC
is prof. Ing. Miroslav Kursa, CSc.

The aim of the project "Start-up" consists of building the
RMSTC infrastructure, i.e. the equipment of laboratories
with the necessary modern instrumentation for
preparation, processing and diagnostics of various
advanced materials, creation of work teams,
involvement of scientists and teaching staff, doctoral
candidates and students in solution of partial research
programs. In the implementation phase (2014 - 2018)
the center will benefit from the technical and personnel
potential (phase of self-financing) at solving of scientific
and research projects funded for example by GACR,
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TACR, Ministry of Industry and Trade, as well as of
international projects, in particular in collaboration with
industry on the basis on contracts according to the
specific requirements to special materials, products,
services, etc.

Organizational structure of the centre is divided into five
departments:

1. Department of materials preparation (laboratory of
pure metals and technological laboratory for preparation
of special alloys, laboratory of materials with ultra fine-
grained structure prepared by forming).

2. Department of powder technologies (laboratory of
magnetic and ceramic materials, laboratory of friction
composites).

3. Department of forming processes (laboratory of
processes of severe plastic deformation, laboratory of
modelling and optimization of the forming
technologies).

4. Department of evaluation of materials properties
(laboratory of structural analysis, laboratory of
mechanical properties, laboratory of chemical analyses,
laboratory of surface analysis and corrosion, laboratory

of physical properties).
5. Department of experimental verification of
technologies and applications (laboratory for the

production of new materials and laboratory of modelling
of processes in liquid and solid phases).

On the basis of the existing results of the research and
development and in collaboration with potential
customers in the application sphere the following
research programs were formulated (working groups
WGL1...WG6):

WGI1. Development and optimization of new
technologies of highly pure materials, special metallic
alloys and intermetallic compounds with defined
structures and physical properties for applications in
electronics, medicine, mechanical engineering and
chemical industry (leader: prof. Ing. Jaromir Drapala,
CSc.).

WG2. Development and optimization of processes of
powder technologies for production of selected types of
materials and products (leader: Ing. Katefina
Skotnicova, PhD.).

WG3. Control of specific properties of intensively rolled
and thermo-mechanically processed materials using their
structural potential (leader: prof. Ing. Ivo Schindler,
CSc.).

WG4. New sources of strength and toughness of
materials for demanding technological applications
(leader: prof. Ing. Bohumir Strnadel, DrSc.).

WGS. Research of metallic materials with nano-
structure and development of processes for their
preparation (leader: prof. Ing. Jaromir Pistora, CSc.).
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WG6. Experimental verification of new technological
procedures for metallic materials with high quality
parameters (leader: Ing. Jaroslav Pindor, Ph.D.).

The RMSTC links its activities to the R&D of the
applicant and its partner — the company MATERIAL &
METALLURGICAL RESEARCH Ltd. on the basis of
existing long-term mutual cooperation, the complexity
of which in the field of metallurgy and processing of
metallic materials represents a unique working site in the
context of the Czech Republic and contributes
significantly to the development of its material base.

Activities at the Department of materials
preparation

The ,,Department of materials preparation” (WGI1)
consists of the ,,Laboratory of pure metals”, ,,Laboratory
of special materials” and ,, Laboratory of materials with
ultra fine-grained structure prepared by forming”. The
focus of research and development activities of the
,Laboratory of pure metals” is concentrated on the
following key issues: Investigation of processes of
refining metallic materials, preparation of single crystals
and defined materials, determination of the origin and
distribution of admixtures in the crystal and
investigation of the physical-chemical properties of
highly pure substances and regularities of changes of
their properties in dependence on their chemical
composition, concentration of admixtures, crystalline
defects and structural parameters.

The current trend is focused on the preparation of
composite materials with metallic matrix, super-alloys,
titanium alloys, intermetallic compounds... Problems
related to the preparation of these materials involve not
only the removal of harmful impurities, but also the
maximum approach to the stoichiometric composition.
In this context, a very important role is played by the
knowledge of the phase equilibrium of binary, ternary or
poly-component diagrams and the specificity of
interactions between individual components at the
crystallization as the final stage at the production of bulk
crystals. The department work is focused on the
achievement of peak parameters in terms of purity of
materials and controlled structure. It includes the range
of materials from low-meting alloys with the melting
point of 300 °C (new types of lead-free solders) up to
the melting temperature of 3400 °C (refractory metals —
W, Ta, Mo, Nb, special alloys and intermetallic
compounds).

Project ,,Start-up”

Basic guidelines of the project ,,Start-up” 2010 — 2013

(WG1):

- Building of a complex of modern metallurgical
equipment for preparation of highly pure metallic
crystalline materials, special alloys and advanced
materials.
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- Development and optimisation of technology of zone
melting (floating zone method) for preparation of
single crystals of refractory metals and their low-
alloyed alloys.

Development and optimisation of technology of
directional crystallisation of nickel and titanium alloys.
Development, preparation and optimisation of alloys
and intermetallic compounds Ni-Al, Ti-Al and Ti-Ni.

- Development and preparation of unconventional alloys
by the plasma melting process in the vertical mould.

Preparation of metallic materials with the defined
physical and structural parameters and investigation of
their characteristics from the viewpoint of the
application output. Technological processing of these
materials by the forming processes.

Preparation of materials with new service properties
and increased service life in extreme conditions.

Optimisation of crystallisation processes in order to
achieve the structural and chemical homogeneity of
crystalline high-temperature materials.

- Development of new types of lead-free solders for the
electronics, heat exchangers, automotive industry,
soldering of cutting tools, etc.

Elaboration of new technologies and enhancement of
the existing ones for preparation of highly pure
crystals in order to obtain numerous metals with the
purity of SN.

Applied research for the period 2014 - 2018

The focus of the R&D activities of the Laboratory of
pure metals and special alloys (WG1) in the period 2014
—2018 is focused mainly on:

Investigation of metal refining processes by
metallurgical methods in order to achieve the
maximum possible purity and defined chemical
structures, including micro- and macro-homogeneity.
Preparation of metallic single crystals of pure metals
and low-alloyed alloys, selection of melting units,
optimization of technological parameters, preparation
of oriented seeds, investigation of basic characteristics
of single crystals.

Investigation of physical-chemical properties of highly
pure substances and regularities of changes of their
properties in dependence on their chemical
composition, concentration of admixtures, crystalline
defects and structural parameters.

Research of new types of bio-compatible materials for
medical applications.

Research of new types of intermetallic compounds for
power engineering, aerospace and mechanical
engineering industries.

- Research of the interaction of elements in functionally
gradient materials at high temperatures.

Cooperating workplaces in the framework of the
RMSTC are especially the following ones: departments
of metals forming, powder metallurgy, diagnostics of
materials (chemical and structural analyses, chemical,
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physical and mechanical properties, surface analyses and
corrosion) and others.

Instrumentation of the Department of
materials preparation

R&D activities of the ,,Laboratory of pure metals" and
the ,,Laboratory of special materials” are focused on the
building of experimental furnaces for plasma
metallurgy, vacuum metallurgy, processes of normal
freezing of melts, quick solidification of melts. The
chosen instruments cover a wide spectrum of
technologies for the preparation of progressive materials
with directed structure and properties. It includes a large
area of materials: metals, alloys and intermetallic
compounds with the melting temperature from 200 °C
(solder alloys) to 3420 °C (tungsten):

Electron-beam zone melting furnace for refining of
refractory metals (W, Mo, Ta, Nb...) and preparation of
single crystals from them - floating zone method
(producer Delong Instruments, a.s., Brno), see Fig. 1.
Technical parameters: vacuum: approx. 1'10™ Pa, length
of crystals: max. 400 mm, diameter: max. 15 mm (Mo,
Nb), orientation: <100>, <110>, <111> ... Application:
W and Mo — lighting technology, chemical standards,
thermoelectric couples, emitters in vacuum technology
(electron microscopes), microelectronics.

Medium frequency casting equipment “Supercast —
Titan” is an equipment for induction melting of special
alloys based on Ti, Ni, Fe, intermetallic compounds, etc.
in a vacuum or under protective atmosphere (Ar), and
for production of precision castings (producer LINN,
Germany) — see Fig. 3. Technical parameters: output
power: approx. 30 kW, 20 kHz, operating vacuum: max.
1 Pa, centrifugal speed: 100 to 400 rpm, inert
atmosphere: argon (4N6, 5N, 6N) max. quantity of
charge: 2 kg Ti. Application: manufacture of precision
castings made of special alloys under conditions of
vacuum / protective atmosphere with reduced
occurrence of pores and casting defects.

Equipment for induction melting and centrifugal casting
of dental and titanium alloys, metals and other alloys up
to the melting temperature of 2000 °C in vacuum or in
protective  argon atmosphere (producer Saturn
Engineering, Bulgaria). Technical parameters: maximum
melting temperature 2000 °C, atmosphere: vacuum / Ar,
maximum quantity of charge: Ti - 80 g Pt - 200 g,
centrifugal speed: 100 to 500 rpm. Application:
manufacture of precision castings, casting of metals and
alloys of defined composition (e.g. titanium alloys,
nickel including their intermetallic compounds, alloys of
precious metals, steel e.t.c.), castings for dental and
jewellery applications, preparation of standard alloys for

78

Anode
Metal lons
Moving Path
Electron Filament
\ (Cathode)
- X s /
/ Electron
Moving Path
Focussing
Plate

!

Sample

Fig. 1 Principle of the electron beam zone melting in high vacuum

(floating zone method)

Obr. 1 Princip elektronového zonalniho taveni ve vysokém vakuu
(metoda ,,floating zone™)
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Fig. 2 Principle of the plasma furnace with the vertical crystallizer
Obr. 2  Princip plazmové pece s vertikalnim krystalizatorem

Fig. 3 Induction centrifugal casting unit (firm Linn, Germany) for
casting of nickel and titanium alloys, super-alloys etc. (max.
casting weight of Ti: 2 kg)

Obr. 3 Zatizeni s indukénim ohfevem (firma Linn, Némecko) pro
odstiedivé liti slitin Ni a Ti, superslitin atd.
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analysis of chemical composition, design and production
of models, surface finish of castings.

Equipment for directional solidification of metals and
alloys (producer LINN, Germany). The equipment will
be supplied in November 2012.

Equipment for division and processing of samples.
High-temperature vacuum furnace for annealing of
metals and alloys up to the temperature of 2200 °C.
(producer VacuumTech, s.r.o., Prague). The equipment
will be supplied in November 2012.

High-temperature vacuum induction furnace with cold
crucible (producer SECO-/WARWICK, Poland). The
equipment will be supplied in March 2013.

Laboratory equipment for preparation of metallic single
crystals by the Czochralski method. The equipment will
be supplied in November 2013.

Plasma furnace with a vertical mould — Fig. 2. The
equipment will be supplied in November 2013.

Laboratory of materials with ultra fine-
grained structure

The installed equipments make it possible to perform
research and development activities focused on the
forming of new metal alloys and preparation
(production) of ultra fine-grained and nano-structured
materials. These equipments are not available in the
Czech Republic.

Equipment for preparation of ultra fine-grained, or
nano-crystalline materials by method of High Pressure
Torsion (HPT) — see Fig. 4. The equipment is used for
production of ultra fine-grained materials by torsion
under high pressure. Structure and properties of
manufactured ultra fine-grained and nano-structured
materials is further investigated by microstructural
analysis, by TEM, SEM and by mechanical tests.

Hydraulic press with a nominal force of 3 MN for
preparation of solid nano-crystalline and ultra fine-
grained metallic materials by the ECAP technology— see
Fig. 5. The initial material is processed by severe plastic
deformation (¢ = 30) in the temperature interval from -
20 to 450 °C. Use of the equipment is at present
oriented on preparation of ultra fine-grained titanium for
production of ultra fine-grained structure for dental
applications and for preparation of semi-products for
knee and hip replacement.

Rotary forging machine is used for forming of metallic
materials with reduced formability. The device makes it
possible to perform hot processing of circular and
rectangular blanks under protective atmosphere.
Technical parameters enable processing of blanks in
diameters ranging from 50 mm to 5 mm in the interval
of forging temperatures from 800 to 1200 °C.
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Fig. 4 Equipment for preparation of ultra fine-grained, or nano-
crystalline materials by method of High Pressure Torsion
(HPT)

Obr. 4 Zatizeni pro piipravu ultrajemnozrnnych kovovych materialti
metodou HPT

Fig. 5 Equipment for preparation of nano-crystalline and ultra fine-
grained metallic materials by the ECAP technology
Zatizeni pro piipravu ultrajemnozrnnych a nanokrystalickych

materiald technologii ECAP

Obr. 5

Fig. 6 Rotary forging machine for forming of metallic materials
with reduced formability
Zatizeni pro rota¢ni kovani materialti se snizenou

tvafitelnosti

Obr. 6
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Equipment for induction heating in inert atmospheres
and sophisticated methods of heat treatment of metals
and alloys. It is used both for heating of samples prior to
their severe plastic deformation (SPD), at verification of
the stability of structure in dependence on the
temperature and heating time, as well as for the heating
before heat treatment and for various methods of heat
treatment. Equipment for heating and heat treatment is
computer controlled and it works in an automatic mode.
Software for mathematical simulation of evolution of
properties and structure of ultra fine-grained and nano-
structured materials. It is used for prediction of structure
and properties of metallic materials in dependence on
the magnitude, temperature and strain rate and the
subsequent cooling from deformation temperatures.

Purchase of a set of tools for physical modelling of
forging and extrusion by intense deformations,
especially by CEC is under preparation. It is designed
for application of laboratory experimental results to
production practice. Purchase of a set of tools for
application of nano-technologies based on ECAE
method is also under preparation.

The above set of equipments for research, preparation
and investigation of fine-grained materials and ensuing
technologies is unique in the Czech Republic and it will
be purposefully used mainly for special types of
materials that cannot be prepared by normal procedures
of conventional forming technologies, or by powder
metallurgy. Narrow cooperation between individual
departments and laboratories of RMSTC has been
established within solution of this project.

Conclusions

The article gives the basic information about the built
Regional Materials Science and Technology Centre
(RMSTC) at the VSB - Technical University of Ostrava
in terms of technical support, availability of laboratories
and principal directions. At present numerous equipment
and special measuring devices have already been
installed, tested and are fully operational - see [1]
http://www.fmmi.vsb.cz/rmtvc/cs/. R&D Activities of
the Department of materials preparation are described in
more detail, including technical equipments with various
peak melting units. Crystals of various metals, their
alloys or intermetallic compounds will be prepared here
using the high-tech technologies that are unique in the
Central Europe.

Activities with other bodies of RMSTC are oriented on
technologies of severe forming (nano-technologies), on
influence of forging technologies of non-ferrous metals
on evolution of structure and on properties of final
products, on new technologies for unique forging of
forged products, on influence of heat treatment and
thermo-mechanical forming on the properties of fine-
grained materials and nano-materials. This collaboration
is oriented on basic research, as well as on applied

research.
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Modernizace Sirokopasové valcovny v USA

Nucor Steel to modernize CSP plant. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 8

Americka firma Nucor Steel objednala u némecké firmy SMS Siemag modernizaci valcovny typu CSP*
v Barkley ve staté Jizni Karolina. PFi pfestavbé se zvétSi maximalni Sitka valcovanych past z 1680 mm na
1880 mm a zaroveni se snizi minimalni valcovana tloustka. Pfestavba bude ukoncena v roce 2014. Pljde
o zvétSeni Sifky odlévanych bram. Instaluje se novy krystalizator a novy C&tyfvalcovy oscilator. Déle se
instaluje novy ohybaci a vyrovnavaci Usek. Zafizeni pro plynulé odlévani oceli bude doplnéno jednotkou
pro redukci tekutého jadra (LCRS3 - Liquid Core Reduction). Diky tomu bude mozZné odlévat ten&i bramy, u
niz bude mozné volit tloustku v rozmezi 48 az 63 mm. Dale bude instalovano zafizeni pro indukéni
pfihfivani mezi pecemi a prvni stolici. Kone¢né bude instalovano nové sedmistolicové valcovaci poradi.

LJ
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Mechanical Alloying of Ni;Al Based Alloy in Hydrogen

Mechanické legovani slitiny na bazi Ni;Al ve vodiku

doc. Dr. Ing. Monika Losertova, Ing. Jan Jufica, Ing. Petr Stépan, Ing. Ivana PetraSova, Ing. KateFina
Kone¢na, Ing. Vlastimil Matéjka, Ph.D., RMSTC, VSB-Technical University of Ostrava

Hydrogen effect on the nickel aluminide powder after mechanical alloying was studied. Mixture of Ni and Al
elemental powder with the nominal composition corresponding to Ni75A125 (at.%) were milled in ball planetary
mill under argon or hydrogen atmospheres. Mechanical alloying was performed with alloying time of 144 hours,
milling speed of 220 rpm and ball-to-powder ratio 6:1. The first milling period was realized under argon and four
others under hydrogen atmosphere. Milled samples were examined at different milling stages using a laser particle
sizer, hydrogen determinator, scanning electron microscopy (SEM), EDS microanalysis and X-ray diffraction
analysis to determine statistic distribution of powder particle size, hydrogen content, phase composition and
crystallinity, respectively. Mean size after different periods of milling was dependent on the processes related to
stages of mechanical alloying and it ranged from 135 to 96 um. EDS microanalysis and X-ray diffraction analysis of
the samples after different milling periods revealed that intermetallic alloys Ni;Al was formed during the first
milling period under argon atmosphere. After a prolonged time of milling under hydrogen atmosphere the
contamination of alloy by iron and chromium was found, which originated from the milling vial and balls. Content
of hydrogen surprisingly decreased during prolonged time of mechanical alloying and it varied between 312 and
185 ppm. Content of oxygen was found increasing with time of milling and it reached 1.95 weight % after the last
period. X-ray diffraction analysis proved decreasing crystallinity with milling time in hydrogen, no hydrides were
detected.

Byl studovan viiv vodiku na charakteristiky praskoveho NizAl pripraveného mechanickym legovanim. Smeés
elementarnich praskit Ni (99,8%) a Al (99,7%) s nomindlnim sloZenim odpovidajicim intermetalické slouceniné
Ni75A4125 (at.%) byla mleta v planetarnim kulovém mlynu Fritch Pulverisette 6 celkem 144 hodin, rychlosti 220
otacek za minutu a s pomérem hmotnosti mlecich kouli k hmotnosti vsazky (ball-to-powder ratio, BPR) 6:1. Mleci
nadoba byla vzdy pred naplnénim ochrannou (Ar) nebo redukcni atmosférou (H,) s tlakem 0,15 MPa evakuovaina
pomoci rotacni vyvevy. Mechanické legovani bylo rozdéleno do peti etap, pricemz prvni etapa probihala pod
argonem po dobu 24 hodin a ostatni etapy v atmosfére vodiku, z nichz tri probihaly vidy po dobu 24 hodin a
posledni po dobu 48 hodin. Po kazdé etapé byl odebran praskovy vzorek, ktery byl podroben analyze statistického
rozdeéleni velikosti castic na analyzatoru ANALYSETTE 22 COMPACT FRITSCH, méreni obsahu vodiku pomoci
analyzatoru LECO RHG600, mikrostrukturni a fazové analyze pomoci RTG. analyzdtoru Bruker D8 Advance
vybaveného detektorem VANTEC 1 a skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM) JEOL JSM-6490LV
vybaveného sondou EDS INCA X-ACT. Prumérna velikost castic po riuznych etapdach mleti, uréend laserovym
analyzatorem Ccastic, se pohybovala v rozmezi od 135 do 96 um. Z vysledkii méreni nebylo mozné urcit vyrazny
pokles velikosti s rostouci dobou mleti. Naopak z pozorovani pomoci elektronové mikroskopie bylo mozné stanovit,
ze velikost castic nezavisi na etapé mleti, ale na procesech probihajicich pri mleti, a méni se tedy s casem tak, jak
probiha proces zplostovani Castic, jejich Stepeni, svarovani za studena a dalsiho Stépeni. Morfologie praskového
materialu méla zpocatku charakter shluku malych castic a postupné prechazela na velké castice vzniklé svarem za
studena. Fazovy rozbor potvrdil, Ze intermetalicka sloucenina Ni3Al vznikla béhem prvniho mleti v argonu.
Prodlouzené doby mleti ve vodiku vedly ke snizeni krystalinity a k vyssi kontaminaci prasku zelezem a chromem z
mlecich soucdsti a mleci nadoby. Obsah vodiku, ktery se pohyboval v rozmezi od 312 do 185 ppm, prekvapivé klesal
s rostouci dobou mleti, ziejmé jako diisledek snizeni usporadanosti struktury. Naopak s dobou mleti rostl obsah
kysliku, pravdépodobné v dusledku oxidace pri odbéru vzorkit mletych prasku z nadoby mezi jednotlivymi etapami,
pricemz po posledni etapé mleti dosahoval 1,95 hmotnostnich %. Z vysledkit bylo mozné konstatovat ucinek vodiku
na Stepeni castic behem kiehké faze mleti a na snizovani usporadanosti struktury, neboli na amorfizaci struktury
vodikem.

Intermetallic nickel aluminides, particularly NizAl (y")  ductility and fracture toughness at room temperature if
based alloys, offer combination of good oxidation NizAl is in stoichiometric and polycrystalline state. The
resistance and suitable mechanical characteristics at  ductility at room temperature is currently improved by
elevated temperatures, especially anomalous positive alloying with boron or/and by modification of
temperature dependence of the yield stress. However, microstructure using directional solidification methods
structural applications are limited because of poor
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[1]. Increased ductility was found in Ni3 Al subjected to
severe plastic deformation [2] and thus related to the
induced nanocrystalline structure. Mechanical alloying
(MA) forms one of the methods used for inducing
nanocrystallization in metallic materials [3-5]. MA
method as a non-equilibrium process is also successful
tool for preparation of superstructure solid solution,
metastable alloys or amorphous phases. MA could be
also used for the synthesis of intermetallic compounds
[6], especially in the case when large differences in
melting points of components make it difficult to
prepare intermetallic alloys by conventional processes.

Nanocrystalline Ni;Al was produced by many authors
[7-11] wusing the mechanical alloying of mixed
elemental Ni and Al. Through X-ray diffraction (XRD),
EDS analysis, scanning (SEM) and transmission (TEM)
microscopies it was found that the first hours of milling
led to the formation of supersaturated Ni(Al) solid
solution. Further milling provided transformation of the
Ni(Al) solid solution into an ordered Ni;Al intermetallic
compound with nanocrystalline structure. The authors in
[7] reported that an adequately extended time of up to
120 h is needed to realize full transformation of Ni(Al)
solid solution into an ordered NizAl intermetallic
compound composed of fine nanograins of a size below
11 nm by ball milling.

As it has been reported earlier [12-14], nickel
aluminides are susceptible to hydrogen embrittlement,
which leads to degradation in fracture-related
mechanical properties at room temperatures. On the
other hand, due this deleterious effect the hydrogen
could be successfully used as atemporary alloying
element for the production of powder alloys, e.g. for
titanium [15]. Unlike titanium and titanium alloys the
nickel aluminides do not form hydrides, so alloyed
hydrogen facilitates decrepitation and refining of
microstructure through dissolved atoms and weakened
atomic bonds.

The aim of the work was to explore the effect of
hydrogen atmosphere during mechanical alloying on the
size, morphology, crystallinity of the prepared Ni;Al
powder alloy, as well as on the aptitude to retain
hydrogen in the structure. The results obtained from this
study could be considered as an important contribution
to the several research topics, such as mechanical
alloying of Ni;Al, hydrogen decrepitation of
intermetallics, hydrogen induced amorphisation, etc.
Mechanical alloying of Ni;Al powder under hydrogen
atmosphere has not yet been studied.

Experimental

The elemental powders of Ni (99.8%) and Al (99.7%)
were mixed with the composition of Ni75A125 (at.%).
The nickel, as well as aluminium starting powders, were
of nodular shape and they ranged downward in size
from the 400 to 120 mesh, respectively, with mean sizes
of 12.46 um and 73.88 um for nickel and aluminium,
respectively. The chemical composition of the starting
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powders as given by the suppliers (Alfa Aesar for Ni
and SUAL-PM for Al) is shown in Table 1.

Table 1 Content of impurities in Ni and Al powders (weight %)
Tab. 1 Obsah necistot v praskovém Ni a Al (hmotn.%) /NA -

neudano/
Element C (0] Fe S Si
Ni 0.061 0.063 0.003 0.0002
Al NA 0.08 0.1

Mechanical alloying was performed in the hardened
Cr-steel vial (500 ml) with Cr-steel balls (30 mm in
diameter) using planetary ball mill Pulverisette 6 under
argon or hydrogen atmospheres at room temperature
with parameters summarized in Table 2. Powder charge
with total weight of 91.24 g was alloyed during total
milling time of 144 hours with milling speed of 220 rpm
and BPR of 6:1. Before charging with argon or
hydrogen gas (0.15 MPa), the vial was evacuated by
rotary pump. At first the powder mixture was milled in
argon, while hydrogen atmosphere was used since the
second milling period.

The samples were taken from steel vial at selected time
intervals and they were characterized by microstructure
investigations. The particle size of powder alloy and its
statistic distribution were determined using the laser
particle sizer ANALYSETTE 22 COMPACT
FRITSCH. Hydrogen content was measured by means
of hydrogen determinator LECO RH600. Phase and
microstructure analysis were performed using the

scanning  electron  microscope  (SEM) JEOL
JSM-6490LV equipped with EDS INCA X-ACT probe
to determine particle morphology and phase

composition of the milled alloys. The XRD patterns of
the friction surfaces were recorded under CoKa
irradiation (A= 1.789 nm) using the Bruker D§ Advance
diffractometer equipped with the fast position sensitive
detector VANTEC 1. The measurements were carried
out in the reflection mode. Phase composition was
evaluated using the PDF-2 Release of the 2004 database
(International Centre for Diffraction Data).

Table 2 Parameters of mechanical alloying of Ni;Al
Tab. 2 Parametry mechanického legovani Ni;Al

Weight of starting 9124
powder (g) )
BPR 6:1
Rate
of milling (rpm) 220
Total time of
milling (hours) 144
Periods of milling
T 24/Ar | 24/H, | 24/H, | 24/H, | 48/H,

Results and discussion

Particle size of NizAl powder was measured after all
periods of milling and the average values of three
measurements are summarized in Table 3. Average
particle sizes plotted in the graph of Fig. 1 show no
evident dependence on number of milling periods.
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Table 3 Results of measurement of hydrogen content and particle size
Tab. 3 Vysledky méfeni obsahu vodiku a velikosti ¢astic

Hydrogen content in Ni;Al powder was always
measured two times after each milling period and the
average values are presented in Table 3. As mentioned
above it was considered that hydrogen atoms were
dissolved in NizAl particles and they promoted their
breaking during continued milling. An interesting
finding shows that unlike the first milling under Ar
protective gas the hydrogen content dropped after the
second period independently of milling atmosphere, as
seen in Fig. 2. Moderate drop in hydrogen amount could
be considered as being in relation with disordering of
the milled powder material. After the third milling
period the hydrogen concentration increased to 243
ppm. The hydrogen contents then showed a decreasing
tendency.

140
120 -

Period of milling time 1 2 3 4 5
Time of milling (= 144 h) 24 24 24 24 48
Atmosphere of milling Ar H, H, H, H,
Hydrogen content (ppm) 312476 217+3 243471 204+73 185+8
Average particle size (um) 129447 134+48 94+43 133447 118+44
Recently, authors [8, 9, 11] reported that MA of the
Ni-Al system first resulted in a Ni(Al) solid solution, 350
which transformed to the disordered Ni;Al intermetallic & 300 - §
compound at further milling. However, MA of Ni;Al @ 250 - \ -
powder under hydrogen has not yet been studied, so it g 200 - \ N %
was most desirable to realize the phase, hydrogen and © 'E \ \ \ N
XRD analysis before making some conclusions about 5 & 150 - \ \ \ §
processes and transformations during milling of Niz;Al. 8"‘-’ 100 - § § § \
—
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Fig. 1 Mean particle size of mechanically alloyed NizAl after
different periods of milling

Obr. 1 Priméma velikost Castic mechanicky legovaného NizAl po
riznych etapach mleti

In accordance with the assumption that LI,
superstructure of the ordered Ni;Al is a closed-packed
lattice, in which hydrogen atoms are preferentially
located at two possible octahedral sites and surrounded
by six Ni or four Ni and two Al atoms, it could be
assumed that hydrogen concentration is decreasing with
time of milling as the ordered structure is passing to
a disordered one. Anyhow, hydrogen atoms produce
embrittlement of bulk ordered NisAl, so the same effect
on modification of fracture mode during breaking stage
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Period of milling

Fig. 2 Contents of hydrogen determined in NizAl powder samples
after different periods of milling

Obr. 2 Obsahy vodiku v praskovych vzorcich Ni;Al po ruznych
etapach mleti

of milling and on brittle fracturing of milled particles
could be expected.

Table 4 summarizes the average values of EDS
microanalysis measurement. The results show an
important contamination by Cr and Fe from steel vial
and balls as a result of ball impacts. Moreover, with
time of milling the content of Fe is increasing. Also,
some content of oxygen was found in the milled alloys
and it reached 1.95 weight %. Particles of the input Al
powder are oxidized, however, it is satisfactory that
after the first milling under hydrogen atmosphere the
oxygen amount was reduced. Follow-up increasing
amount of oxygen could be explained by an exothermic
reaction of Al atoms with air after opening the vial in
order to take the experimental samples. Oxidation
reaction would be certainly affected by free surface size
of particles, or by the stage of ordering - disordering
process.

Fig. 3 shows XRD patterns of powders obtained after
five different milling periods. At the first period (after
24 hours of milling), diffraction peaks are sharp and
they indicate that intermetallic compound was formed at
an early stage of mechanical alloying. The appearance
of the smaller and broad diffraction maxima in the
samples mechanically alloyed during another periods
under hydrogen atmosphere indicates that the
hydrogenated alloy was partially amorphised. The
decreasing crystallinity with milling time in hydrogen
suggests that chemical disordering plays an important
role in hydrogen induced amorphisation (HIA). No
hydrides were detected by the XRD analysis.



Nezelezné kovy a slitiny
Non-ferrous Metals and Alloys

Hutnické listy ¢.6/2012, ro¢. LXV
ISSN 0018-8069

Fig. 3 XRD patterns of the Ni;Al powders after different milling periods
Obr. 3 RTG. difrakéni zdznam praskového NisAl po riznych etapach mleti

Table 4 Results of EDS microanalysis of the milled NizAl powders (weight %)
Tab. 4 Vysledky EDS mikroanalyzy mletého prasku NisAl (hmotn.%)

alloy total time of Ni Al Cr Fe 0
o, 0, o, 0, o,
milling (h) (wt. %) (wt. %) (wt. %) (wt. %) (wt. %)
24 (in Ar) 86.02 10.88 - - 1.10
48 24 hin Hy) 84.83 13.96 - 0.50 0.72
Niz;Al | 72 (48 hin Hy) 86.34 12.05 - 0.72 0.89
96 (72 hin H,) 84.54 13.60 - 0.86 0.99
144 (120 h in H,) 82.40 14.07 0.26 1.49 1.95
a a
b b
Fig. 4 SEM morphology of NisAl powder with different size of ~ Fig. 5 SEM morphology of Ni;Al with details of a) aggregate of
milled and mechanically alloyed particles a) after 24 hours small partlcl(_:s after 72 hours of mllllng and b) brittle fracture
of milling (in Ar) and b) after 72 hours of milling (24 h in Of_ la‘rge particle formed by cold-welding after 144 hours of
Ar and 48 h in H2) milling.
Obr. 5 SEM morfologie Ni3Al s detailem a) shluku malych ¢astic po

Obr. 4 SEM morfologie praskového Ni3Al s riznou velikosti mletych
a mechanicky legovanych ¢astic a) po 24 hodinach
mleti (v Ar) a b) po 72 hodinach mleti (24 h v Ar a 48 h ve
vodiku)
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mleti 72 hodin a b) kiehkého lomu velké Castice vzniklé
svarem za studena po 144 hodinach mleti.
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The SEM micrographs of the milled alloy are shown in
Figs. 4 and 5. Comparison of morphology and size of
particles (Table 3) after the first (24 hours) and the last
period (144 hours in total) of milling showed that there
was no evidence of important size reduction. However,
the size of particles seems to decrease after 72 hours.
Based on the SEM observation the great sizes in statistic
distribution and bigger size of the alloyed particles were
caused by formation of aggregates or cold-welded
particles. Micrographs in Fig. 5 compare typical
agglomeration after 72 hours (Fig. 5 a) and fracturing of
cold-welded particles after 144 hours (Fig. 5 b). The
fourth period of milling led to the particle size larger by
41 % as compared to that after the third period.
Generally, the soft particles are at the early stages
flattened and fractured, then cold-welded, re-fractured
and re-welded. So the particle size seems to increase
and be of broad range. Thus the values of the particle
size measured by the laser particle analyser are more or
less of informative character and the SEM observations
are always needed for more objective evaluation.

Conclusions

Mixtures of elemental Ni and Al powders of nominal
composition of Ni75AI25 were mechanically alloyed in
a planetary ball mill under argon or hydrogen
atmospheres. Influence of hydrogen on morphology and
composition of the milled particles were studied.

The average particle size after different periods of
milling ranged from 134 to 94 um and it was essentially
independent on the period of milling, it changed only
with time as processes of flattening, fracturing, cold-
welding and re-fracturing proceeded. The SEM
observation suitably completed the particle size
analysis. The morphology of mechanically alloyed
NizAl powder was observed to change from aggregates
of small particles to large cold-welded ones. EDS
microanalysis and XRD analysis of the samples after
different milling periods revealed that intermetallic
alloy Ni;Al was formed during the first milling period
under Ar atmosphere. Prolonged time of milling led to
an increasing contamination of NizAl from the milling
media and vial. The content of oxygen increased with
milling time and it reached 1.95 weight % after the last
period.

The content of hydrogen surprisingly decreased during
the increasing time of mechanical alloying and it varied
between 312 and 185 ppm. The effect of hydrogen
could be expected at modification of the fracture mode
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during the breaking stage of milling. The XRD analysis
proved the decreasing crystallinity with milling time in
hydrogen, no hydrides were detected.
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Structural and Phase Analysis of Ni-Al-B Based Alloys

Strukturni a fazova analyza Ni-Al-B slitin

Ing. Jitka Malcharczikova, Ph.D., Ing. Martin Pohludka, Ing. Vlastimil Matéjka, Ph.D., prof. Ing. Miroslav
Kursa, CSc., Ing. FrantiSek Filus, RMSTC, VSB-Technical University of Ostrava

This paper presents an analysis of chemical and phase composition of Ni;Al based alloys alloyed by boron.
Foundry alloy was alloyed by boron and its nominal composition was Ni-22A1-0.24B and Ni-22A4l-1B at. %.
Foundry alloy was prepared by method of vacuum induction casting, it was melted in a corundum crucible and cast
into a graphite mould. The rods manufactured in this way were directionally solidified (DS) by Bridgman’s method
in corundum tubes with a specific angle. Directional solidification was realised in a two-zone crystallisation
furnace. Rate of directional solidification (rpg) was 20, 50 and 70 mm/h. Chemical composition was determined by
method of optical emission spectrometry. Structure of alloys was studied by optical and electron microscopy.
Structure of the alloys is formed mainly by the phase Ni;Al and by solid solution of nickel. The phase Ni;Al and solid
solution of nickel form in the alloys of this type the so called network structure. Determination of boron in alloys is
very difficult and it is impossible to determine boron distribution in individual phases by usual methods. The X-ray
diffraction analysis was used for determination of boron in the prepared alloys. Two types of samples were used for
the phase analysis. The samples in both powder and compact state were analysed. In the alloys Ni-22A1-0.24B and
Ni-22A41-1B in powder form only the phase Ni3Al was identified. It is evident that the rate of directional
solidification does not influence significantly the phase composition of the samples. It influences morphology and
share of network structure, which affects very favourably mechanical properties of the alloys.

V tomto prispévku je analyzovano chemické a fazové slozeni slitin na bdzi Ni3Al legovanych borem. Slitiny
byly legoviany borem a jejich nominalni slozeni bylo Ni-22A41-0.24B a Ni-22A4l-1B at. %. Predslitiny byly
pripraveny metodou vakuového indukcniho liti, taveny v korundovém kelimku a odlity do grafitové
kokily.Takto pripravené tyce byly smérové krystalizovany (DS) Bridgmanovou metodou v korundovych
trubicich se specifikovanym uhlem. Smérova krystalizace byla provedena ve dvouzonové krystalizacni peci.
Rychlost krystalizace (rpg) byla 20, 50 a 70 mm/h. Chemické slozeni bylo stanoveno metodou optické emisni
spektrometrie. Struktura slitin byla pozorovana optickou a elektronovou mikroskopii. Struktura slitin je tvorena
prevazné fazi Ni;Al a tuhym roztokem niklu. Obé tyto strukturni slozky vytvareji ve slitinach tohoto typu sitovi.
Stanoveni boru ve slitindch je velmi obtizné a béznymi metodami nelze jeho rozlozeni v jednotlivych fazich
urcit. Pro stanoveni boru v pripravenych slitinach byla pouzita rentgenova difrakcni analyza. Fazova
analyza byla provedena u 2 typu vzorkii: v praskovém a kompaktnim stavu. U slitin Ni-22A41-0.24B a Ni-
22A1-1B ve formé prasku byla identifikovana pouze faze Niz;Al. Je patrné, ze rychlost smerové krystalizace
neovliviiuje vyrazné fazové slozeni vzorkii. Ovlivnéna je morfologie a podil sitovi, které velmi priznive
ovliviiuje mechanické viastnosti slitin.

This type of material is highly perspective seems to be the Ni:Al ratio. When the grain
particularly for use as high temperature structural. boundaries are free from Ni-enrichment, the poly-
Ni-based super-alloys are commonly used for these crystal is brittle [4]. Brittleness of polycrystalline
purposes as their properties approach those of NisAl  Ni;Al at room temperature inhibited its usage in
based alloys with hypo-stoichiometric composition. industry in past. The brittleness is caused by air
Nickel super-alloys are also solidified in order to  moisture which weakens the grain boundaries by
enhance their properties [1-2]. Ni-Al based inter- accumulation of atomic hydrogen. The brittleness
metallic compounds can substitute nickel super- can be reduced by boron alloying of these alloys.
alloys used as high-temperature structure materials. =~ Boron protects from a hydrogen placement along
The chemistry of aluminides is much simpler than  grain boundaries and it cohesively strengthens them.
superalloys. Apart from their oxidation and Ni-24A1-0.24B alloy (at. %) achieves the best
carburization resistances, aluminides possess lower  mechanical properties [5].

densities, high-melting points, and exhibit

interesting mechanical properties due to their 1, Experimental part

ordered crystal structures [3]. Practical applications

of these materials are so far severely limited by their Foundry alloy was alloyed with boron and its nominal
considerable brittleness. This brittleness is not their composition was Ni-22A1-0.24B and Ni-22Al1-1B at. %.
intrinsic characteristic, because single crystals are Foundry alloy was prepared by method of vacuum
ductile. Instead, the important difference truly j,quction casting, it was melted in a corundum crucible
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and cast into a graphite mould. The rods manufactured
in this way were directionally solidified (DS) by
Bridgman’s method in corundum tubes with a specific
angle. Directional solidification was realised in a two-
zone crystallisation furnace. Rate of directional
solidification (rps) was 20, 50 and 70 mm/h. Figure 1
shows the rods after directional solidification.

Fig. 1 Rods after directional solidification
Obr. 1 Tyce po smérové krystalizaci

The samples prepared in this manner were used for
determination ~ of  mechanical and  structural
characteristics. Parts of the samples were taken from
their starting parts for metallographic investigation of
structure. Central parts were machined to test-piece for
tensile tests. The end parts and the remainders from
machining were used for preparation of the samples for
the phase analysis. Layout of division of the samples is
given in Fig. 2. Chemical composition of the samples
was determined by the method of optical emission
spectrometry on the spectrometer SPECTROMAXXx.
Analysis of chemical composition was performed
approximately at the places marked as A and B in Fig.
2. It was established that chemical composition of the
prepared alloys corresponds to the nominal composition
on both analysed surfaces.

This finding is favourable from the perspective of the

samples homogeneity and possibility of their use for
next analyses.

2. Phase analysis

Determination of boron in the alloys is very difficult
and it is impossible to determine distribution of boron in

individual phases by usual methods. The X-ray
diffraction analysis was used for determination of boron
in the prepared alloys, namely the X-ray powder
diffractometer BRUKER D8 ADVANCE, equipped
with the detector VANTEC, which makes it possible to
rotate the samples. The measuring range was within 20-
90° 20.

Two types of samples were used for the phase analysis
(Fig. 2). First the powder samples were analysed. The
powder was taken at machining of the samples to test
bars and it was modified to the required state. Next the
compact samples were also analysed. These samples
were taken from the end part of the directionally
solidified samples. The analysed material was ground
and polished. Thus prepared surfaces were used for
phase analysis of the alloys by diffraction analysis,
including determination of occurrence of boride phases.

In the powder sample of Ni-22Al1-0.24B the phased
NizAl was identified. Fig. 3 shows the diffraction
spectrum of this alloy. It is evident that the rate of
directional solidification does not influence significantly
the phase composition of the samples. In the samples
prepared at the rates of 20, 50 and 70 mm/h the same
phase composition was identified. The quantitative
difference is not too big. Diffraction spectrum of the
powder sample of Ni-22Al-1B was practically identical
with the previous sample. Here too, no significant
influence of directional solidification on phase
composition of the samples was found. The obtained
results correspond partly to the expected composition of
the alloys predicted according to the ternary diagram
presented in Fig. 4 [6]. According to this diagram the
alloys should contain mainly the inter-metallic phase
Ni3Al and small share of solid solution of nickel (Ni). In
our case the phase (Ni), or the phase containing boron
were not determined by this method unequivocally. The
resulting diffraction spectrum shown in Fig. 3 is in very
good agreement with the diffraction spectra given in
literature [7], which were based on analyses of the
alloys NizAl + 0.26 B (at.%). According to the analysis
the alloys is formed only by the phase Ni;Al, no boron
containing phases were identified. Identification of
boron containing phases is very complicated in the
alloys with small boron content.

Samples for phase analysis

A

N
B

Fig. 2 Sketch — places of measurement and taking of samples
Obr. 2 Nakres —mista méfeni a odbéru vzorki
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Fig. 3 Diffraction pattern of the sample Ni-22A1-0.24B
Obr. 3 Difrakéni spektra vzorku Ni-22A1-0.24B

In the compact samples no good results were obtained
since the samples were taken from the end part of the
sample, in which chemical inhomogeneity may occur.
Analyses of powder samples better express the overall
phase composition of the alloys.

Fig. 4 Ternary diagram Ni-Al-B
Obr. 4 Ternarni diagram Ni-Al-B

3. Structural analysis

Cross-sections and longitudinal sections were taken
from the samples for evaluation of structural and
micro-structural characteristics of the alloys. Grains
in bars are unequivocally oriented in direction of
heat removal. Composition analysis by the scanning
electron microscope JEOL JSM — 6490LV using the
probe EDS INCA X — ACT detected that grain
composition corresponded to the NizAl phase while
networks contained two-phase structure — NizAl +
(Ni) phases. Composition analysis of boron eutectic
has not been performed yet because of low
sensibility of the used device.
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Fig. 5 Sample Ni-22A1-0.24B, 20 mm/h, microstructure
Obr. 5 Vzorek Ni-22A1-0,24B, 20 mm/h, mikrostruktura
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Fig. 6 Sample Ni-22Al-1B, 20 mm/h, microstructure
Obr. 6 Vzorek Ni-22A1-1B, 20 mm/h, mikrostruktura

Fig. 5 shows structure of the alloy Ni-22A1-0.24B.
We assume that the structure is formed predominantly
by the phase Ni;Al (bright areas) and by solid solution



Hutnické listy €.6/2012, ro¢. LXV
ISSN 0018-8069

Nezelezné kovy a slitiny
Non-ferrous Metals and Alloys

of nickel (dark lines). Fig. 6 shows structure of the
alloy Ni-22Al-1B. This alloy contains higher content of
boron and its structure differs from that of the alloy Ni-
22A1-0.24B, the structure of which is very similar to
sub-stoichiometric alloys Ni-22Al. In this case more
areas are present, which correspond to the solid solution
of nickel. These areas have the form not only of
network, but also of larger formations.

4. Conclusions

Structure of the alloys is formed predominantly by the
phase Ni;Al and by solid solution of nickel.
Determination of boron in the alloys is very difficult
and it is impossible to determine boron distribution
in individual phases by usual methods. The X-ray
diffraction analysis was used for determination of
boron in the prepared alloys. In the alloys Ni-22Al-
0.24B and Ni-22Al-1B in the form of powder only the
phase NizAl was identified by this method.
Existence of the solid solution of nickel (Ni) or of
its phases rich in boron was not confirmed. It is
obvious that the rate of directional solidification do
not influence significantly the phase composition of
the samples. It follows from the structural analysis
that the structure is formed mainly by the phase
Niz;Al and by solid solution of nickel. It was impossible
to establish the distribution of boron in structure of the
Ni-Al-B based alloys by the methods used.
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Gaseous Products of Friction Processes in Automotive Brake Systems

Plynné produkty tiecich procest v brzdovych systémech automobilii

Ing. Véroslava Péknikova, doc. Ing. Vladimir Tomasek, CSc., Ing. Miroslav Vaculik, doc. Ing. Daniela
Placha, Ph.D., Ing. Matéj Dvoraéek, RMSTC, VSB-Technical University of Ostrava

The aim of the work was to monitor the formation of gaseous products of frictional processes in automotive brake
systems. Tests were performed with two types of brake linings from ordinary production. Samples of gases emitted
during the friction were removed from the equipment for testing the brake linings. Samples were analyzed by gas
chromatography with flame ionization detector. The obtained results were compared with the results of analyzes of
the gaseous products of thermal decomposition of samples of brake linings at defined temperatures in the tube
furnace. The analysis of the gaseous products of thermal decomposition was also performed with a flow analyzer for
the determination of organic substances, CO, CO, SO, and NO,. Results proved particularly creation of CO,. In
addition, lower concentrations of CO, SO,, NO, and light hydrocarbons were also found. As mentioned above, light
hydrocarbons (C; to C,) and also a relatively high concentration of benzene were found. The amount of released
gases varies considerably in two investigated linings. Creation of gaseous products during the friction can be
evidently significantly affected by composition of a friction composite.

Cilem prdce bylo sledovat tvorbu plynnych produktii treciho procesu v brzdovych systémech automobilii. Zkousky
byly provedeny se dvema typy brzdovych oblozeni z béiné produkce. Analyza chemického slozeni zkoumanych
vzorkit byla provedena kombinaci metod XRF a ICP po rozkladu vzorkii v lucavce kralovské. Stanoveni celkového
obsahu uhliku bylo provedeno infracervenym analyzatorem po tepelném rozkladu vzorku. Vzorky plynii
uvolnovanych pri treni byly odebirany z laboratorniho zarizeni pro testovani brzdovych oblozZeni. Vzorky byly
analyzovany metodou plynové chromatografie s plamenoionizacnim detektorem. Ziskané vysledky byly porovnany
s vysledky analyz plynnych produkti tepelného rozkladu zkoumanych vzorkit brzdovych oblozeni pri definované
teploté v trubkové peci. Vzorky byly zahrivany na teploty 200, 300, 400, 500 a 600 °C. Plynné vzorky byly odebirany
do sklenéné vzorkovnice s uzavienym objemem a primo analyzovany. Dale byly odebirany vzorky pomoci sorpcnich
trubicek s aktivnim uhlim, zachycené organické latky byly analyzovany po extrakci sirouhlikem. Analyza plynnych
produktii  tepelného rozkladu byla rovnéz provedena pritokovym analyzatorem AFRISO vybavenym
plamenoionizacnim detektorem pro analyzu organickych latek a infracervenym detektorem pro stanoveni CO,, CO,
SO, a NO,.. Vysledky analyz plynnych produktii tieciho procesu v brzdovych systémech automobilu prokazaly
zejména tvorbu CO,. Dale byly nalezeny nizsi koncentrace CO, SO, NO, a organickych latek. Byla identifikovina
rada lehkych uhlovodikii (methan, ethan, ethen, ethyn, propan, propen, iso-butan). V odebranych vzorcich plynii
byla nalezena také pomerné vysoka koncentrace benzenu. MnozZstvi uvolniovanych plynii se u zkoumanych dvou
oblozeni znacné lisi. Lze tedy konstatovat, zZe tvorbu plynnych zplodin pri tieni lze vyrazné ovlivnit slozenim
frikcéniho kompozitu.

Friction composite materials (FCM) used in car brake  of more than twenty constituents typically bounded by
systems contain a lot of components with various various modification of phenolic resin matrix. Brake
chemical properties and textures. They usually consist  linings rank among FCM and they usually contain four
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classes of ingredients. Binders (cresol or phenol
formaldehyde resins), which are reinforced by fiber
materials (mineral, organic, metal fibers); -calcite,
dolomite, barite, vermiculite and other components are
used as space fillers to cut down the costs. Materials
affecting the friction coefficient (zirconium oxide,
zircon, aluminium oxide silicon carbide, quartz and
others) are used as abrasive additives, whereas graphite
and antimony sulphide are used as solid lubricants. The
frictional coefficient of brake linings decreases due to
high temperatures. In order to prevent this decrease
small copper or brass flakes or powder are added, which
divert the heat from the brake lining material [1, 2, 3].
Braking is accompanied by an escape of variety
products of frictional process that can represent risk for
human health. As is well known the use of asbestos has
been prohibited because of health implications,
however, it is not clear what impact the currently used
materials have [4].

In the past, attention was paid mainly to solid products
of frictional process, part of them settled in the vicinity
of the road and another part is spread over long
distances in the form of aerosols [4, 5, 6, 7]. During the
friction process various chemical reactions can cause
the modification of a friction composite and the
formation of gaseous products [8, 9]. The issue of
formation of gaseous products is not given sufficient
attention. The article will outline sampling and
analysing of gaseous products generated by the
frictional process.

1. Experimental, technique and methods

Chemical composition of brake linings used for
measurements were analyzed by different methods.
Most of the elements were determined by an X-ray
Fluorescence  Spectrometry (XRFS), (SPECTRO
XEPOS). Atomic Emission Spectrometry Inductively
Coupled Plasma (ICP), (SPECTRO Vision EOP), was
used for determination of metallic components of brake
linings after partial decomposition of samples in aqua
regia (mixture of nitric acid and hydrochloric acid in the
volume ratio 1:3). The yield of decomposition was
verified by analyzing the reference materials of copper
and its alloys (brass, bronze). Method of CO,
determination by infrared spectrometry (IR) was used
for determination of total carbon content using the Multi
N/C 3100 analyzer with HT 1300 Solids module
(Analytik Jena). Release of carbon dioxide occurred
after thermal decomposition of the sample. Phase
composition of studied samples was determined using
an X-ray Diffraction (XRD) [2, 10, 11].

Experiments with the brake linings can be divided into
two main groups from the viewpoint of sampling:

- samples of gases were taken near the real brake disc
connected to the equipment for testing the brake pads,

sampling of gases escaped during thermal
decomposition of brake linings in the tube furnace.
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Gaseous samples were analyzed using two different
methods of gas chromatography with a flame
ionization detector (GC-FID), (Agilent Technologies,
6890N Network GC Systems):

- gas samples collected in a glass sample container,
samples  were analyzed directly by gas
chromatography ,

- sampling, where sorption tubes were used, they were
firstly extracted with carbon disulphide and then
analyzed by the same method [10,11].

Brake lining is heated during the braking process and
some substances are converted into the gas. Sampling of
gaseous products of the friction process was performed
on the equipment for testing of brake pads, see Fig. 1.

Fig. 1
Obr. 1

Equipment for testing friction composites [11].
Zatizeni pro testovani frikénich kompozitti [11].

This equipment consists of:

1. Electric motor to drive a shaft.

2. The flywheel weighing 350 kg is used to
simulate the weight of the vehicle.

3. Hydraulic system including a pressure sensor
and control elements.

4. The control and evaluation unit that is
connected via PC to the brake system sensors.

5. Brake system: brake disc, calliper, a couple of

brake pads. Brake pressure, brake disc
temperature, torque and speed sensors.
Ambient temperature and humidity sensors
[11].

Gas samples were taken during the braking process near
the equipment for testing the brake pads. The wheel
with the brake system was placed into the covered box
during sampling to achieve higher concentration of
gaseous product of the frictional process [10,11].

Gaseous products for this experiment were collected by
a pump to the sample container. The pump sucked 1.5
dm’® of air per minute and samples were taken for 30
seconds at different temperatures of the disc (200°C,
300°C, 400°C, 500°C, and 600°C). Such samples were
analyzed by gas chromatography with a flame
ionization detector on the same day.
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Conditions were set to achieve the desired temperatures,
see table 1. Braking was always performed from the
speed of 100 km/h to a stop. Thus, for a temperature of
200 and 300°C, the pressure in the brake system was p
= 10 bars. Higher pressures in brake system were used
to achieve higher temperatures [10, 11].

Tab. 1 The pressure required to obtain the temperature during
braking from the speed of 100 km/h to a stop
Tab. 1 Tlak potfebny k dosazeni dané teploty pii brzdéni z

rychlosti 100 km/h do zastaveni

Temperature [°C] Pressure [bar]

200 10
300 10
400 15
500 40
600 40

With the test equipment, the gaseous samples were also
taken in the sorption tubes filled with active carbon.
Sampling gas flow rate was also 1.5 dm3 per minute
and it was measured by rotameter. All samplings on
sorption tubes were carried out under the same
conditions of pressure (p = 10 bars) and motor speed (f
=600 rpm.) [11].

Different conditions (braking and sampling time) were
chosen to reach the different temperature ranges. When
disc temperature reached 180°C the air with the
products of thermal decomposition of brake pads started
to suck in. The pressure in the brake system was
10 bars. Average duration of the braking was 2.5s.
Overall 45 braking cycles were performed. Gaseous
products of decomposition were collected until disc
temperature reached 200°C.

To achieve the temperature range of 350-400°C the
braking time of 2.5 s was not enough, and thus it was
necessary to extend it for a period of 4 seconds. Because
of the high temperature in the covered box and the risk
of thermal decomposition of plastic parts of the box, the
sampling time was shortened, (see table 2) [10,11].

Tab. 2 The conditions for obtaining the required temperature
range, pressure p = 10 bars, and speed of f = 600 rpm. were
the same

Tab.2  Podminky pro dosazeni potiebného teplotniho rozsahu,
pricemz tlak p=10 bar a otacky =600 ot./min. byly stejné

Disc Total Number The Volume of
temperature = sampling  of cycles = braking sucked air
[°C] time time of and

[min] one degradation
cycle [s] products
[dm’]
180-200 20 45 2,5 30
270 - 300 20 45 2,5 30
350-400 16 24 4 24
465 - 500 10 22 5,5 15
580 - 600 10 34 5 15

The tube furnace was used for the purpose of
monitoring the thermal decomposition of composite
brake pads for a well-defined temperature mode and
without the influence of friction.

The apparatus consists of tubular  furnace
Nabertherm B 180, into which the quartz tube is
inserted. The powdered sample of brake lining in a
ceramic boat was placed into this tube where the
thermal decomposition took place. The tube was closed
on both sides by the silicone plugs. Air flowed into the
tube through the hole drilled into the plug. On the
opposite side, silicon tube led into a glass sample
container. Airflow was provided by an air pump and it
was set to 1.5dm’/min. It was measured by the
rotameter. Temperature in the tube was measured by
thermocouple placed near the boat with the sample.

The main items of the apparatus, which are also shown
in Figure 2, are the following:

Air pump
Rotameter

Tube Furnace
Temperature Sensor
Sample container

Nk W=

Fig. 2
Obr. 2

Tube furnace and its main parts [10]
Trubkova pec a jeji hlavni ¢asti [10]

Previously weighed sample was inserted into the
furnace, which was heated to 200°C. The temperature
was held at the same value for 5 minutes. Gaseous
sample was taken to the sample container during the last
minute. Then the temperature was raised to 300°C, it
took approx. 5 minutes. And the whole process of
sampling was repeated. Gaseous samples were taken at
200°C, 300°C, 400°C, 500°C, and 600°C. These
samples were analyzed by gas chromatography on the
same day [10].

Gaseous samples were taken in the sorption tubes with
active carbon as well. Five samples were taken in these
temperature modes: from 100°C to 200°C, 200°C to
300°C, 300° C to 400°C, 400°C to 500° C, 500°C to
600°C. The total sampling time for each sample was 35
minutes. The gaseous products of thermal
decomposition of the brake linings were taken during
the 5 minute warm-up at the furnace temperature and
then the temperature was kept for 30 minutes. Both ends
of the sorption tubes were closed and samples were
stored in a refrigerator till their extraction to the carbon
disulfide = and  subsequent analysis by gas
chromatography [10,11].
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In collaboration with the Energy Research Centre of the
VSB - TUO an analysis of gaseous products of thermal
decomposition of friction materials was carried out.
Powder samples of brake pads were heated in the tube
furnace and emerging gaseous products were analyzed
by flow analyzer of the company AFRISO. It contained
detectors ABB AO 2020 and ABB EL 3020, which
included flame ionization detector for organic
compounds. Paramagnetic detector was used to detect
oxygen and infrared detector was used for detection of
remaining gases.

In the tube furnace two samples of brake pads were
gradually heated. Furnace was preheated to 100°C and
a boat with the sample was inserted. At the moment
when the sample was put into the furnace, the
temperature was increased to 200°C. It lasted 5 minutes
and then the temperature was maintained at 200°C for
10 minutes. The temperature was then increased to
300°C and the sample was maintained for 10 minutes at
this temperature again. In this mode, it continued until a
temperature of 600°C.

2. Results and discussion
2.1 Characterization of materials

Two types of brake linings were chosen for
experiments. These are commonly available and used
products worldwide. Selected samples of brake pads
were denoted A and B. They were also chosen because
their composition and structure are fairly well known
already [9].

In table below (Tab. 3), you can see the results of
analysis of the brake linings.

Tab.3 Results of elemental analysis of the brake pads A and B in
wt. %
Tab. 3 Vysledky prvkové analyzy brzdového oblozeni A a B v hmot.
%
Element Sample A Sample B
Mg 0.33 3.8
Al 1.6 1.5
Si 0.41 1.6
S 3.3 2.7
Ca 0.2 1.0
Cr 0.9 1.0
Fe 19.2 19.6
Cu 17.7 20.8
Zn 6.4 4.4
Mo 0.08 0.042
Sn 0.43 0.59
Sb 7.7 4.3
Ba 2.5 0.016
C 28.8 27.2

93

Tab. 4 Phase composition of the brake lining samples obtained by
the XRD
Tab. 4 Fazové slozeni vzorkd brzdového oblozeni ziskané
metodou rentgenové difrakce
Sample A Sample B
organic binder organic binder
carbonaceous carbonaceous
filler filler
iron iron
copper copper
Cu-Zn alloy Cu-Zn alloy
Cu-Sn alloy vermiculite
zinc Stibnite (Sb,S;)
phase aluminum Pyrite (FeS,)
composition Stibnite Chalcopyrite
(Sb,S3) (CuFeS,)
Quartz (Si0,) Arsenopyrite
(FeAsS)
Magnetite Herzenbergite
(Fes0q) (SnS)
Al, Mg- Cu, Sb-sulfide
chromite
Barite Corundum(AlL,03)
(BaS0,)
- Al, Mg-chromite

2.2 Gases taken from the equipment for testing of
brake linings and analyzed by GC — FID

Concentration of the determined gases taken into the
glass sample container was too small for analysis by
GC - FID.

In the case of sampling using active carbon in the
sorption tubes concentration was sufficient for analysis
by GC-FID. Tab. 5 shows contents of benzene
obtained through the temperature range. The content of
benzene in the sorption tubes was recalculated to the
1 dm” of sucked air because of different sampling times
(see Tab. 2).

Tab.5 The contents of benzene in gaseous products of a friction
process
Tab. 5 Obsah benzenu v plynnych produktech téeciho procesu

Temperature | Content of benzene [pg/dm’]
[°C] Sample A Sample B

180 - 200 0.002 0.028

270 -300 0.003 0.048

350 - 400 0.058 17.3

465 - 500 0.644 2.14

580 - 600 10.3 25.2

From the results it is evident that the brake lining B
released significantly higher amounts of benzene. Large
volume was released at the temperature ranges from
350°C to 400°C and approx. 600°C. The sample A
showed a gradual evolution of benzene in at the
temperature up to 500°C and at 600°C a steep increase
occurred, but the amount was much smaller than that of
the pads B. This is probably related to the properties of
resin used.
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2.3 Gases from thermal decomposition in the tube
furnace and analyzed by GC - FID

In the case of sampling to the glass container, the major
component of gaseous products that were released
during thermal decomposition of samples of brake
linings was methane, the concentration of which in
gases was gradually rising with an increasing
temperature. However, sharp increase of evolved
methane occurred in the sample A at 600°C (Tab. 6).

Composition of gas samples analyzed by gas
chromatography is shown in tables 6 and 7.

Tab. 6 Composition of the gas generated by thermal decomposition
of the sample A in tube furnace

Tab. 6 Slozeni plynu vzniklého tepelnym
brzdového oblozeni A v trubkové peci

rozkladem vzorku

methane ethane

Temp. ethyne  propane  propene iso-
butane
[°C] [ppm]
200 0 0 0 0 0 0
300 14.3 0 3.1 0 2.1 0
400 650 169 16.8 2.60 9.4 2.7
500 181.0 22.6 18.6 4.18 8.1 4.7
600 1067 223 226 1.95 6.1 0

Tab. 7 Composition of the gas generated by thermal decomposition
of the sample B in tube furnace

Tab.7 Slozeni plynu vzniklého tepelnym rozkladem vzorku
brzdového oblozeni B v trubkové peci
Temperature methane ethane ethene propene
[°C] [ppm]
200 21.0 0 0 0
300 31.8 0 14.6 5.9
400 5.0 0 34.6 30.0
500 82.1 6.59 93.7 65.0
600 151.6 0 70.2 28.0

Tab.8 The contents of benzene in gaseous products of thermal
decomposition
Tab. 8 Obsah benzenu v plynnych produktech tepelného rozkladu

Temperature | Content of benzene [pg]
[°C] Sample A Sample B
180 - 200 2.5 0.89
270 - 300 7.8 19.3
350 - 400 17.7 69.0
465 - 500 4.9 47.3
580 - 600 23.5 10.1

Thermal decomposition products were captured by
activated carbon in absorption tubes, extracted into
carbon disulfide and analyzed. Benzene was detected. In
this case, values were not converted to 1 dm’ of sucked
air, because the value was identical for both samples
and was equal to 52 dm’. The contents of detected
benzene is given in table (Tab. 8). Sample B releases
more amount of benzene than sample A. This is in
accordance with results obtained from a frictional
process.
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2.4 Gaseous samples from thermal decomposition in
the tube furnace and analyzed by flow analyzer

The following figures (Fig. 3 to 5) show a graphical
progress of gas generation from thermal stress brake
linings. All the data were loaded at half-minute intervals
and were converted by the analyzer software to weight
in 1 m® of gas under normal conditions [mg/m3N]. In
the images, see figures 3 and 4, the leakage of CO, NO,,
SO, is shown, as well as all light hydrocarbons
expressed as total organic carbon (TOC).

You can see that the sample B reached two distinct
peaks (Fig. 4) of carbon monoxide (CO), at
temperatures around 350°C and 450°C. On the other
hand, the maximum in the sample A (Fig. 3) was shifted
to the temperature of 400°C and formation of CO had a
decreasing trend with an increasing temperature.
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Fig. 3 Gas leakage dependence on temperature of the sample A after
conversion to m* under normal conditions

Obr. 3 Zavislost uniku plynd na teploté ve vzorku A po piepoétu na
m’ za normélnich podminek

SampleB

ttttttt

—CO [mgm3N]
NOx [mg/m3N]
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Fig. 4  Gas leakage dependence on temperature of the sample B after
conversion to m*® under normal conditions

Obr4  Zavislost uniku plyni na teploté ve vzorku B po piepoctu na
m’ za normélnich podminek

The sample A released less oxides of nitrogen (NOy)
(Fig. 3) than the sample B and its development was not
so rapid. However, the area of the temperature, at which
the gas began to release, is comparable (450°C and
560°C).
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Creation of sulphur dioxide (SO,) represents
a significant difference in these samples. The sample B
reached its maximum concentration of 408 mg/m’N at
the temperature of approx. 600°C. The sample A had its
maximum around this temperature as well, but its
concentration was much higher, its value was
6215 mg/m’N. As it can be seen in the graph (Fig. 3)
SO, concentration also achieved high value at the
temperature of 400°C, 2256 mg/m’N. On the other
hand, the sample B released much higher amount of
light hydrocarbons (TOC) (Fig. 4), which reached
a maximum (1490 mg/m’N) at the temperature around
350°C. The sample A gradually released light
hydrocarbons until the temperature of 370°C, but their
concentration did not exceed 145 mg/m’N at the
maximum (Fig. 3).

Figure 5 shows the dependence of carbon dioxide (CO,)
concentration on the temperature in the tube furnace. It
compares the course of leakage of CO, in both samples.
Total amount of the formed CO, was smaller in the
sample A.

Up to the temperature of 300°C the leakage of CO, was
slow, and then there was a sharp increase, especially in
the sample B.

Furthermore, the dependence of that reaction, in which
CO, is produced, took place in the sample B at lower
temperatures at approx. 50°C. The exception was at the
temperatures around 600°C, where both samples
reached their maximum, and the temperature difference
was only 10° C.
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Fig. 5 Comparison of leakage of carbon dioxide from the two
samples of brake pads

Obr. 5 Porovnani uniku oxidu uhli¢itého ze dvou vzorkd
brzdového oblozeni

Conclusions

The results of analyzes of the gaseous products of the
frictional process in automotive braking systems have
shown particular production of CO,. In addition, there
were lower concentrations of CO, SO,, NO, and organic
substances. A number of light hydrocarbons (methane,
ethane, ethene, ethyne, propane, propene, iso-butane)
and relatively high levels of benzene in the collected
gaseous samples were found, too. The amount of
released gases in two investigated brake linings is
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significantly different. It can be said that the formation
of the gaseous products during the friction process can
be considerably affected by the composition of friction
composite.
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Distribuce As a Hg pri spalovani uhli

Distribution of As and Hg during the Coal Combustion

B. Statistické vyhodnoceni laboratornich a provoznich experimenti
B. Statistical evaluation of laboratory and full scale experiments

prof. Ing. Zdenék Klika, CSc, Ing. Ondi'ej Némcek, Ing. Michal Cagala, Doc. RNDr. Lucie Bartoiiova, PhD.,
Ing. Zbyszek Szeliga, Ph.D a Ing. Jana SerenciSova, VSB-Technicka univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a
materialového inzenyrstvi, Katedra analytické chemie a zkouseni materialu

(Dokoncent)

3.1 Chyby pfi vypoctu emisi As a Hg

K bilanénim stanovenim hodnot procentudlnich podili
ubytku prvkd (E) zrovnice (1) byly pouzity jednak
hmotnosti (m) jednotlivych tokd hmoty (uhli, LP a UP)
a jednak hmotnostni zlomky (w) odpovidajici obsahu
daného prvku v téchto hmotnostnich tocich. Je ziejmé,
ze pii laboratornich méfenich (odst. 3.1 a 3.2) chyby
zpusobené stanovenim hmotnosti téchto tokd jsou
zanedbatelné (chyba vazenim + 0,0001 g), zatimco
chyby u stanoveni hmotnosti tokti pifi provoznich
fluidnich méfenich mohou byt zna¢né, nebot’ jsou
vypocitavany z bilance napi. SiO, a vykonu kotle.
Odhad chyb ve stanoveni hmotnosti téchto tokd pfi
bilancich v primyslovych kotlich je problematicky a
nebyl vzat pii vyhodnocovani v tivahu, takze vypoctené
maximalni chyby ubytku prvkd emisemi (£) pro
provozni fluidni kotle mohou byt jeSté znacné
podhodnoceny.

Podle obecné teorie chyb [19] 1ze maximalni absolutni
chybu hodnoty E vyjadfit totalnim diferencialem dE :

dE = z(ﬁjdxk 5)

T\ OX,

kde E je emise daného prvku; x; proménné, kterymi jsou
vtomto piispévku pouze hmotnostni zlomky w
vypocitavaného prvku v odpovidajicich hmotnostnich

gglax — 1 02 _ mVZ . (c’.w
(74
mVZ,o 'WVZ,()

Pro vypocet maximélni chyby emise As (g™ (4s))
zrovnice (8) byly pouzity chyby chemickych analyz
&, (As) (As)£ 2,5 ppm a pro vypocet
maximélni chyby emise Hg (&, (Hg)) pak &,,(Hg)
=&,,,(Hg)* 0,006 ppm u vzorki 1-20 az 1- 225 a u
vzorktl 1-300 az 1- 1150 chyba + 0,002 ppm. Ostatni

7

jsou soucasti

vstupnich i vystupnich tocich. Rovnici (5) lze pfepsat do
tvaru:

max 5E
3]

£, (6)
ow,| "

kde JF je maximalni chyba hodnoty E (dE =¢&;™
€0 je chyba ve stanoveni hmotnostniho zlomku prvku

v k-tém hmotnostnim proudu;

3.1.1  Laboratorni spalovani v trubkové peci
Hodnoty emisi As a Hg byly v laboratornich pokusech
(odst. 3.1) vyhodnoceny zrovnice (2). Jak jiz bylo
feCeno vyse, hmotnosti my; a myz, povazujeme za
konstanty, které nejsou zatizeny vetsimi
experimentalnimi chybami. Pro zbyvajici dvé proménné
wy plati:

dE = 2L \aw, +| 2| (7)
5WVZ 5WVZ,0 ’

kde hmotnostni zlomky wy; a wy;, jsou uvedeny v odst.
3.1.

Kone¢ny vztah pro maximalni chybu v emisich prvkua
ey lze pak s pouzitim rov. (2) a (6) vyjadfit vztahem

®):

my, Wy,

2
Myzo° (WVZ,o )

Wyz 0

(®)

data byla ptevzata z tabulky 2, pficemz chyby u As a Hg
kazdé analyzy. Vypoctené hodnoty
maximalnich absolutnich chyb pro oba prvky jsou
uvedeny v tabulce 9.
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max

Tab. 9 Vypocet maximalnich chyb &,

(4s)a &)

max

(Hg) pro

jednotlivé vzorky z laboratorniho spalovani v trubkové peci

max

max

Tab. 9 Calculation of maximal errors Ep (As)a &g (Hg) for
particular samples from laboratory tube combustion
Vzorek | E(As) M (4s) E(Hg) &M (Hg)
(70)
1-20 0 34 0 19
1-100 -3.1 35 -4,1 20
1-150 3,2 33 5,6 19
1-225 0,2 34 32.7 16
1-300 5.4 32 68,4 4
1-300 9,3 31 77,8 4
1-450 16,5 29 83,7 3
1-600 14,2 29 77,2 3
1-750 22,4 28 65,1 4
1-900 18,7 28 89,3 3
1-1150 24.6 27 81,2 3
m m
ggnax — 102 _ DFV . gw +|| — HEV |, gw +
mV .WV ‘DFV mV .WV HFV

Pro vypocet maximélni chyby emise As (g™ (4s))
zrovnice (9) byla analyza As zatizend chybou cca
&y (As) = &y (AS) = €4y (As)= £ 17 % z hodnoty
w(As), tj. naptiklad pro rezim I: &,(4s) = 19 ng/g,
Eppy(As)= 3 ng/g a g,,,(A4s) = 0,6 pg/g, atd. Pro
analyzy Hg je chyba g, (Hg)+ 11 % zhodnoty
w(Hg), tj. naptiklad pro rezim I: g, (Hg) = 0,055 ng/g,

max

Tab. 10 Vypocet maximalnich chyb &

max

(As)a &g

Tab. 10 Calculation of maximal errors gg‘ax (As) a gmax

Z vypoctenych dat je zfejmé, Zze zejména maximalni
max

chyby (&,
znacné a Ze zpochybnuji jejich divéryhodnost, vice nez

(As)) ve vypoctu tekavosti E(As) jsou

je tomu u vypoctu tékavosti E(Hg. Vypolty &, (4s) a

max

&, (Hg) v t€kavosti prvki za piitomnosti CI nebyly

provedeny.

3.1.2  Spalovani ve fluidnim laboratornim zarizeni

Hodnoty E se pfi spalovani ve fluidnim laboaratornim
zafizeni (odst. 3.2) vyhodnocovaly z rovnice (3). Jak jiz
bylo ftefeno vySe, hmotnosti my, mpry a mypy
povazujeme za konstanty, které nejsou zatizeny veétSimi
experimentalnimi chybami. Tyto, v€etné¢ hmotnostnich
zlomk@ wy, wpry, a wypy, jsou definovany v odst. 3.2.
Kone¢ny vztah pro g, lze pak s pouzitim rov. (3) a

(6) vyjadtit vztahem (9):

Mpey *Wopy T Mypy * Wypy

my '(WV)2

)

Wy

&y (Hg) =0,002 pg/ga g, (Hg) = 0,005 pg/g, atd.

Ostatni data byla pfevzata ztabulky 4. Vypoctené
hodnoty maximalnich absolutnich chyb pro oba prvky
jsou uvedeny v tabulce 10. Z vypoctenych dat je ziejmé,

max

Ze zejména maximalni chyby (&,

(4s)) ve vypoctu
tekavosti E(4s) jsou znacn¢ vysoké a ze zpochybiuji
jejich duavéryhodnost vice, nez je tomu u vypoctu
tékavosti E(Hg.

(Hg) pro jednotlivé vzorky z laboratorniho fluidniho spalovani

(Hg) for particular samples from laboratory fluidized combustion

£
Rezim Test E(4s) &M (4s) E(Hg) &r™ (Hg)
(%)

I 1 21,0 31 54,0 7

2 14,0 31 72,0 7

3 12,1 31 74,3 7

4 4,0 31 67,1 7

11 5 < 13,8 29 24,6 10

6 <19,1 29 73,0 10

7 10,4 29 55,8 10

8 6,5 29 43,7 10

9 4,7 29 71,5 10

10 <34 29 <100,0 10

11 <9,8 29 <100,0 10

12 13,0 29 67,0 10

13 11,8 29 -10,8 10

14 -3,4 29 11,7 10

97



Ekologie, recyklace, druhotné zpracovani materialu

Environmental Protection, Recycling, Secondary Material Processing

Hutnické listy €.6/2012, ro¢. LXV
ISSN 0018-8069

3.1.3  Spalovani ve fluidnich provoznich zarizenich

Hodnoty emisi prvkli se pfi spalovani ve fluidnich
provoznich zafizenich (odst. 3.3) vyhodnocovaly
z rovnice (4). Hmotnosti my, m;p a myp povaZzujeme za
konstanty i kdyz, jak bylo diskutovano vyse, tyto
hodnoty jsou zatizeny pomérné vétSimi chybami, které
ovSsem neni mozno jednoduse odhadnout a proto je pri

AN

Pro vypocet maximélni chyby emise As (g™ (4s))

max m LP mUP

&

nm,, W,

Wy m; W,

U-"U

zrovnice (10) byla analyza As zatizend chybou cca
&, (As)=¢&,,(As) =g p(As)= + 17 % zhodnoty
w(As), tj. naptiklad pro rezim ¢erné uhli 40% : ecy = 1,2
ug/g, e/~ 3,0 ng/g a eyp = 6,0 pg/g, atd. Pro analyzy
Hg je chyba g,,(As)= 11 % zhodnoty w(Hg), tj.

napfiiklad pro rezim ¢erné uhli 40% : ecy = 0,014 ng/g,
erp= 0,0004 ng/g a eyp = 0,11 pg/g, atd. Ostatni data
byla pfevzata ztabulky 6. Vypoftené hodnoty
maximalnich absolutnich chyb pro oba prvky jsou
uvedeny v tabulce 11. Z vypoctenych dat je ziejmé, ze

max

zejména maximalni chyby (&g

(4s)) ve vypoctu
tékavosti E(4s) jsou znatné a #e zpochybiuji jejich
davéryhodnost vice, nez je tomu u vypoctu tékavosti
E(Hg.

max

Tab. 11 Vypocet maximalnich chyb &,

max

(4s)a &, (Hg) pro
jednotlivé vzorky z provozniho fluidniho spalovani

max

Tab. 11 Calculation of maximal errors Ep ax

(As)a &, (Hg) for

particular samples from process fluidized combustion

Vzorek E(As) ep™ (4s) E(Hg) gy (Hg)
(70)

CU- 7,6 29 76,7 5
PoFici(40)

CU- 6,2 32 217 19
Pofici(100)

HU- 12,5 30 38,0 14
Tisova(40)

HU- 143 29 50,7 11
Tisova(100)
Zavér

Cilem této prace bylo stanoveni tékavosti As a Hg pfi
spalovani uhli v trubkové laboratorni peci (a), ve
fluidnim laboratornim zafizeni (b) a v provoznich
fluidnich kotlich (c). Te¢kavost obou prvkil byla
vyhodnocena s pouzitim bilan¢nich méteni.

P1i laboratornich testech v trubkové peci byla sledovana
tékavost As a Hg v zavislosti na teplot¢ spalovani a na

98

vypoctu nezohleditujeme. Pfispévek vapence do
bilan¢nich vypoctd byl zanedban, vzhledem k jeho
podstatné mensim hmotnostem a velmi nizkému obsahu
As a Hg. Hmotnostni zlomky wy, wip a wyp, jsou

uvedeny v odst. 3.3. Kone¢ny vztah pro g™ lze pak

s pouzitim rov. (4) a (6) vyjadfit vztahem (10):

Myp - Wpp + Myp - Wyp

My '(WU)2

(10)

.gU

mnozstvi pfitomného chloru, ktery byl pro tento ucely
navySen o 1000 ppm. Z naméfenych dat bylo zjisténo,
7ze maximalni mnozstvi vytékaného As dosahuje pii
teploté 1150°C cca 20 % z jeho pivodniho obsahu
v hnédém uhli, zatimco maximalni obsah vytékané Hg
je témef 90 %. Oba prvky se dostavaji do emisi jiz pfi
nizsich teplotach, je-li ve spalovaném uhli navySen
obsah Cl. Celkové mnozstvi emitovanych prvki As a
Hg pii teploté cca 900 °C vsak jiz na navySeni Cl
nezavisi.

Laboratorni testy ve fluidnim spalovacim zafizeni mély
ov¢tit tékavost obou prvki pti spalovani téhoz hnédého
uhli za rizné teploty spalovani v dolni fluidni vrstvé
(DFV). Napln horni fluidni vrstvy (HFV) byl kfemenny
pisek ktery simuloval fluidni popel v provoznich
kotlich. Knému se vriznych rezimech spalovani
pridavaly sorbenty (aktivni uhli, pyrolyzni uhlik a
Ca/Mg bentonit), které mély za cil vétsi zachyt As a Hg.
Vyjma Hg zachyceném v bentonitu pozitivni vysledky
s ptidavkem téchto sorbentti nebyly prokazany.

Provozni testy na fluidnich kotlich v elektrarnach
Tisova (hnédé uhli) a v Pori¢i (Cerné uhli) byly
provedeny pii dvou ruznych vykonech (40 a 100 %) na
kazdém kotli. Rovnéz tyto vysledky ukazaly, ze
tékavost As a Hg se podstatné 1i§i a Hg odchazi
v emisich ve zna¢né vét§im podilu.

Pro wvysledky tekavosti obou prvkl, stanovenych
z bilanénich méfeni, byly vypoéteny maximalni mozné
chyby. Jejich relativné vysoké hodnoty ukazuji, Ze
hodnoty tékavosti prvkil stanovené z rozdilu v bilancich,
mezi vstupujicim a vystupujicim mnozstvim prvkl
v procesu spalovani uhli, nejsou zcela spolehlivé. Tento
zaveér je obecné platny pro vypocet emisi vSech
stopovych prvki z jejich bilanci.
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Modernizace pripravného poradi na valcovné firmy Baosteel
Baosteel to modernize roughing mill. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 10-11

Cinska firma Baosteeel objednala u firmy Siemens dodavku nového elektrozafizeni pro p¥ipravné poradi
teplé valcovny &. 1 v Sanghaiji. Objednavka zahrnuje automatizaci a pohony nového lisu pro regulaci $itky
a pohony pro pfipravné pofadi. Novy lis na pfipravhém pofadi se jiZ montuje. Bude se modernizovat i
stavajici Fidici systém pfipravného poradi Simatic PCS7. Nové pohony pfipravného pofadi budou typu
SL-150 a budou mit vykon 9 500 kW. Projekt by mél byt ukonéen v prosinci 2012.
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Vlastnosti vybranych galvanickych povlakii pro ochranu magnetii na bazi
NdFe

Properties of Selected Galvanic Coatings for Protection of NdFe Based
Magnets

doc. Ing. Stanislav Lasek, Ph.D., Ing.&Ing. Nela Dobrovodska, Ing. Katefina Skotnicova, Ph.D., RMTVC,
VSB-Technicka univerzita Ostrava

Usporné a silné magnety typu NdFeB jsou znacné ndchylné na korozi, zejména ve vihkych atmosférdch anebo
vodnych prostredich, proto na jejich povrchy jsou vétSinou naneseny ochranné poviaky niklu, zinku, epoxidoveé
pryskyrice anebo tyto magnety jsou pasivovany. Vyznamné je posoudit viiv magnetického pole permanentniho
magnetu na korozni odolnost ochranného poviaku a zakladniho materialu. Prispévek se zabyva ovérenim
protikoroznich vlastnosti vybraného komercniho povilaku Ni/Cu/Ni a laboratorné naneseného povlaku Ni na
magnetech typu NdFeB, které byly vyrobeny technologii praskové metalurgie ve tvaru hranolu a vdlce. Pomoci
rentgenové mikroanalyzy bylo stanoveno chemické slozeni poviakii a zdkladniho materidlu, pritom byly zjisteny
hlavni magneticke faze typu Nd,Fe B, resp. (NdPr),Fe ;,B. Metalograficky byla potvrzena minimdlné dvoufizova
heterogenni struktura NdFeB s nizkou porovitosti. Korozni odolnost vybranych magnetickych materialii typu NdFeB
s danymi kovovymi poviaky je pomérné nizka, a to podle vysledkii provedené standardni zkousky v solné mize.
Rozvoj poskozeni zacinal od rezavych bodii a skvrn, pres nadzvedavani a praskani povlakit az po jejich odlupovani
a intenzivni korozi zakladniho materialu, ktera byla urychlovana viivem korozniho clanku. Zvysenou pozornost je
treba vénovat preduprave a cistoté povrchu, zamezeni vlivu vodiku a vzniku priichozich pori pri pokoveni.

Effective and strong NdFeB magnets are sensitive to corrosion, especially in wet and/or water environments,
therefore mostly protective coatings of nickel, zinc, epoxy resin are applied on their surface or these magnets are
treated by surface passivation. It is important to understand the effect of magnetic field of permanent magnet on
corrosion resistance of the coating and its basic material. This paper deals with verification of corrosion properties
of selected commercial Ni/Cu/Ni coating and Ni coating created in laboratory on NdFeB magnet types in the shape
of a prism and small cylinder. Chemical composition of coatings and of basic material was controlled by an X-ray
microanalysis, and base magnetic phase of the type Nd,Fe;,B, or (NdPr),Fe ;B were also identified. At least two-
phase heterogeneous structure of NdFeB with low porosity was confirmed by metallographic investigation.
Corrosion resistance of selected magnetic materials of the type NdFeB with tested metal coating is relatively low
according to the performed standard salt spray test. The damage started from rust points (pits) and stain, through
lifting and cracking to their peeling and intensive corrosion of the base material, while negatively influenced by
action of galvanic cells. Metallographic analysis and test results have confirmed that total thickness of the Ni
coating or thickness of each layer in the combined coating Ni/Cu/Ni would not have a significant effect on the
corrosion resistance of the NdFeB magnet. Adhesion and presence of interconnecting pores or similar
discontinuities in the coating are important, as they enable bimetallic galvanic corrosion under coating. The
influence of hydrogen should be reduced or eliminated at pre-treatment of surface and coating application in order
to increase the effectiveness of protective coatings.

Permanentni a uc¢inné magnety na bazi NdFeB jsou Hodnoty jejich energetického soucinu (BH),. jako
pouZivany v mnoha zafizenich a oblastech techniky. ukazatele jakosti dosahuji pies 400 kJ'm™ a maji téZ

100



Hutnické listy €.6/2012, ro¢. LXV
ISSN 0018-8069

Povrchova tprava
Surface Treatment

vysoké hodnoty koercitivni sily, H, = 2000 kA/m [1],
avSak jsou nachylné na korozi a kiehké poruseni.
Struktura NdFeB magnetd vedle intermetalickych
magnetickych fazi mtize obsahovat témét Cisty neodym.
Ten je ve své volné forme¢ extrémné nachylny ke korozi
a dochazi ke spontanni pieméné na praskovy oxid nebo
hydroxid neodymu. Magnety NdFeB jsou znamy jako
korozivni a rozkladaji se jiz ve vlhké atmosféte. O tom
svédci naptf. expozicni zkousky, kdy NdFeB a SmCo
magnety byly vystaveny nasycené vodni pare pii teploté
130 °C a tlaku 300 kPa [2-4]. Ve srovnani s SmCo
magnety byl u NdFeB magnetd zjistén 100 az 1000
nasobny ubytek hmotnosti. Zvyseni teploty (nad 100°C)
vyrazné snizuje korozni odolnost a za téchto podminek
se magnet béhem 10 dni prakticky rozpadne a ziistanou
pouze zbytky. Tento proces se znacné urychli
pusobenim soli, kyselin ¢i zvySenim teploty. Vlivem
vodiku dany material snadno kiechne a praska [4,5],
zejména podél hranic zrn a fazi s vysokym obsahem Nd.
Naopak proti pisobeni organickych rozpoustédel jsou
NdFeB magnety pomérné stabilni.

Korozni odolnost je jednim z kli¢ovych pozadavki na
hodnoceni pouzitelnosti NdFeB magneti. Tu je mozno
zvysit pfidanim vhodnych legujicich prvka (Co, Dy, Pr),
které také zvySuji teplotni stabilitu magnetii. Reaktivni
neodym je v mezikrystalové oblasti nahrazen stabilnimi
intermetalickymi slouceninami. Z druhé strany, tyto
prisady snizuji objemovy podil magnetické faze a
redukuji tedy magneticky tok [4,6].

Pro snizeni korozniho poskozeni magnetu typu NdFeB
je mozno obecné pouzit tyto zakladni zpisoby ochrany:
povlakovani kovy, ochrana plastem, magnetické prasky
spojené polymerem.

Kovové povlaky je nejrozsifenéj$im zpusobem ochrany
NdFeB magnetd proti korozi. Ochranna vrstva kovu se
nanasi zpravidla galvanicky. Podle ucelu pouziti se
obvykle pouzivaji niklové, médéné a zinkové povlaky
anebo jejich kombinace. Nevyhodou je vytvofeni
nemagnetické (podobné jako vzduchové) mezery mezi
ochrannym povlakem a magnetem, coz snizuje
odtrhovaci silu. Povlaky niklu navic vytvaii tzv.
magneticky zkrat, kterym se snizi magneticka indukce
[3,5], obvykle do 5%.

Degradace magnetickych materidly korozi omezuje
jejich pouziti a zivotnost. Tento proces v mnoha
pfipadech urychlovan plisobenim magnetickych poli,
ktera také mohou pfispivat k lokalizaci koroze. Hlavni
vliv magnetickych poli na elektrochemickou korozi
spociva v zavedeni dvou dodatecnych sil ptsobicich v
elektrolytu. Lorentzova sila (F = Q.v.B, kde Q je naboj,
v jeho rychlost a B magneticka indukce), kterd plisobi
na pohyb iontl a podobnych nabitych ¢astic, ovliviiuje
pohyb elektrolytu a zvySuje transportni procesy hmoty,
tzv. magneto-hydrodynamicky efekt. Za druhé, gradient
magnetického pole tdhne paramagnetické ionty do
oblasti vysoké hustoty magnetického toku, coz vede ke
koncentratnim zménam u povrchu elektrod [7].

Magnetizace feromagnetické elektrody ve vnéjSim
homogennim magnetickém poli vede k nehomogennimu
rozptylovému poli v pfedni ¢asti elektrody. Toto pole a
jeho gradienty mohou vyznamné zménit anodické
chovani materidlu a chovani pfi volném potencidlu
elektrody. Potenciodynamicka polariza¢ni méfeni byla
provedena na valecku zeleza v 0,5 M roztoku kyseliny
sirové (pH 0,25) bez a s aplikovanymi magnetickymi
poli do 0,6T (Tesla) s rozdilnymi orientacemi k povrchu
elektrody. Zvyseni difuzni limitni proudové hustoty pfi
rozpousténi a posuv ke kladnéjsim hodnotam potencialu
aktivné-pasivniho pfechodu bylo zjisténo v pfipadé
magnetického pole aplikovaného paralelné k povrchu
elektrody (maximalni Lorentzova sila). Naopak pfi
kolmé konfiguraci pole (maximum sily z gradientu
pole) difuzni proudova hustota je snizena a potencial
aktivné-pasivniho pfechodu je posunuty k mén¢
kladnym hodnotdm. Nerovnomérné rozpousténi a
profilovani povrchu elektrody podle rozdéleni hustoty
magnetického toku a pohybu elektrolytu ovlivnéného
Lorentzovou silou bylo pozorovano po difuzné fizeném
rozpousténi [7].

Cilem prace bylo ovéfeni vlastnosti vybranych
galvanicky nanesenych povlaki Ni/Cu/Ni a Ni na
magnetech typu NdFeB. Tento pfispévek navazuje na
podobné prace o protikorozni ochran¢ permanentnich
magnetti NdFeB s kovovymi povlaky [8,9].

Popis vzorki a experimentalni prace

Pro ovéteni vlastnosti galvanicky nanesenych povlaki
byly vybrany komercné vyrabéné NdFeB magnety
s kovovymi povlaky. Jedna se o zmagnetovany vyrobek
ve tvaru hranolu o velikosti 40x15x10 mm a hmotnosti
45 g (aplikace pro upinaci magnety, filtra¢ni systémy,
upinaci systémy s poélovymi nadstavci apod.) Smér
promagnetovani kolmo na nejvétsi plochu hranolu a
rozlozeni magnetickych poli bylo ovéfeno pomoci
malého kompasu. Dale byly zkouseny valce o pruméru
P8 mm a vySce 8 mm (hmotnost 8,0 g, pro senzory)
pred magnetizaci [10], resp. ve stavu bez magnetizace.
Na tyto vzorky byl v laboratornich podminkach nanesen
povlak galvanickym niklovanim. Slozeni niklovaci
lazné a hlavni parametry: 100 g'1" NiSO,7H,0, 20 g1
HiBO; a 20 gl' piisada, teplota lazné¢ T = 25°C,
zvolena proudova hustota J = 25 mA/cm’ a doba
nanaSeni t = 60 min, podle vypoctu pozadované
tloustky. Na vzorku byl také proveden metalograficky
rozbor, pfi kterém byla meéfena tloustka naneseného
povlaku (primérna hodnota 34,4 um, n = 10 méfent).

Povrchy vzorkd pred expozici byly ocistény stejnym
zpusobem, odmastény lihobenzinem. Pfipravené
povlaky byly kovove cisté, mirné lesklé a na jejich
povrchu se vyskytovaly slabé rysky, jako stopy po
posuvu magnetu pii jeho obtizném oddélovani od
druhého magnetu anebo feromagnetické oceli. Vybrané
vzorky (hranoly, vélce) byly exponovany v atmosféie se
solnou mlhou podle CSN ISO 9227 [11]. V komote byla
teplota udrzovana na 35°C, relativni vlhkost 100% a
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solnd mlha byla vytvofena rozprasovanim 5%
neutralniho vodného roztoku chloridu sodného.

Magneticky hranol byl vystaven pisobeni solné mlhy
po celkovou dobu 240 h. Po expozici 120 h v korozni
komote byl ze vzorku odebran mensi zkuSebni vzorek,
na kterém byl proveden metalograficky rozbor a métena
celkova tloustka naneseného povlaku i jednotlivych
mezivrstev a bylo hodnoceno vzniklé korozni
poskozeni.

Vzhledem k tomu, Ze na komerénim magnetu NdFeB
nebyly znamé vlastnosti nanesenych galvanickych
povlaki (vrstev), byly provedeny jejich chemické
analyzy a metalografické rozbory. Chemicka
mikroanalyza, metalografie a fotodokumentace byla
provedena v laboratofich Katedry materidlového
inzenyrstvi VSB-TU Ostrava. Vzorky byly sledovany
na skenovacim elektronovém mikroskopu vybaveném
rentgenovym analyzatorem JEOL JSM — 649 OLV.
Fotodokumentace nanesené¢ galvanické vrstvy v ifezu
byla zhotovena na svételném mikroskopu OLYMPUS
IX 70. S ohledem na pomérné silné a rusivé magnetické
pole byla mikroanalyza vzorku hranolu obtizna a
slozeni povlaku bylo stanoveno po jeho oddéleni od
magnetu. Pomoci rtg. mikroanalyzy nebylo tedy mozno
zjistit chemické slozeni jednotlivych fazi zakladniho
zmagnetovaného materidlu (rozmazany obraz na
fadkovacim elektronovém mikroskopu, ovlivnéni
pohybu elektronit Lorentzovou silou). Pro spolehlivou
mikroanalyzu je tfeba provést demagnetizaci vzorku. Na
valcovitém vzorku probéhly analyzy bez problému.
Gravimetrickou metodu nebylo mozZzno pouzit, nebot
méfené hodnoty hmotnosti byly zavislé na poloze,
orientaci a tedy interakci magnetu (rozdily fadoveé
v 0,01-0,1 g).

Popis a diskuse vysledki

Struktura zékladniho materidlu NdFeB a kovovych
povlakt je dokumentovana na obr. 1 a dale obr. 4-7.

Obr. 1 Priklad galvanického povlaku Ni/Cu/Ni na magnetu NdFeB
(hranol), povrch lestény
Fig. 1 Example of galvanic Ni/Cu/Ni coating on the NdFeB magnet

(prism), polished surface

Na metalografickych snimcich bilé oblasti (zrna, ¢astice
prasku) odpovidaji magnetické fazi typu Nd,Fe;sB a
tmavé Utvary mohou byt péry anebo anodické faze
bohaté na Nd, které snadno podléhaji korozi. Pfitom
jejich rozpousténi podporuje puisobeni galvanickych
¢lankd ve vodném prostiedi. Hodnoty standardniho
potencidlu Ni (E° = -0,25 V, vzhledem k SHE,
standardni vodikova elektroda) a médi (E° = +0,34 V)
jsou mnohem vys$i nez u zakladniho materialu NdFeB
(kde E°(Fe) = -0,44 V, E°(Nd) = -2,4 V a E°(Pr) = -2,47
V), takZe zde existuje nebezpeci pisobeni galvanického
¢lanku pfi priniku vodného prostiedi prichozimi pory
nebo trhlinami v povlaku anebo po mistnim
mechanickém poskozeni. Obecné povlaky slozené ze tii
vrstev (Ni/Cu/Ni) obsahuji zpravidla méné priichozich
port nez povlaky slozené s jedné vrstvy (Ni) pfi stejné
celkové tloustce a technologii. Poskytuji tedy lepsi
bariérovou ochranu. Povlaky sloZzené¢ s Ni anebo Cu
jsou katodické vzhledem k zédkladnimu magnetickému
materialu (NdFeB) a pfi naruSeni jejich celistvosti
(prichozi pory, trhliny, mechanické poskozeni) tedy
urychluji  korozi  zdkladniho  materidlu, vcetné
podkorodovani povlaku v danych prostfedich.

Vyhodou kombinovaného triplexniho povlaku (3
vrstvy) je tedy moznost splnéni vice pozadavkli nebo
funkci: zvySeni otéruvzdornosti (Ni) anebo vzhledu
vnéj§i vrstvou, zvySeni houzevnatosti a korozni
odolnosti stiedni vrstvou (Cu) a zvySeni pfilnavosti
pomoci vnitini vrstvy, apod.

Tab. 1 Chemické slozeni galvanického povlaku z hranolu (primérné
hodnoty z 5 méfeni)

Tab. 1 Chemical composition of galvanic coating from the prism
(mean values of 5 measurements)

, Chemickeé slozeni [hm.%]
Misto v povlaku Fe Ni Cu
1 (vrchni) 1,58 98,42 -
2 (stiedni) - 2,02 97,98
3 (vnitini) 3,57 96,43 -

Poznamka: Tloustka povlakil a vrstev byla méfena na
metalografickych vybrusech vzorkii v laboratoti KMI
636 VSB-TU Ostrava. Méfeni tloustky nanesenych
galvanickych vrstev byla provedena pomoci programu
Quick PHOTOPRO 2.1.

Tab. 2 Vysledky méfeni tloustky naneseného povlaku a mezivrstev
Ni/Cu/Ni (hranol, pro n =10 méfeni)

Tab. 2 Results of thickness measurement of coating and of
interlayers Ni/Cu/Ni (prism, n=10 measurements)

celkova | vngjsi | stfedni | vnitini
charakteristika méfeni
tloustka | vrstva | vrstva | vrstva
stiedni hodnota [pum] 30,61 9,41 5,87 | 15,58
smérodatna odchylka 0,86 0,45 0,75 1,28

Béhem pomérné kratké expozice 24 hodin v solné mlze
vznikaly na povrchu hranolu rezavé body a skvrny,
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pravdépodobné v mistech vad povlaku, obr. 2 (napf.
prichozi pory). Zmény odstinu a lesku nebyly
pozorovany vzhledem k referenénimu vzorku. Po 120
hodinach expozice doslo na vyrobku k mirnému rozvoji
korozniho napadeni - pfibylo nékolik rezavych bodt a
nekteré ptivodni byly vétsi, ve srovnani s obr. 2. Na
bocnich sténach korozni napadeni bylo mnohem mensi.
Po této dob¢ expozice byl z kiechkého hranolu odebran
(ulomen) mensi vzorek pro rozbory.

Obr. 2 Magne tNdFeB s povlakem Ni/Cu/Ni a projevy koroze po
expozici 24 hodin v solné mlze
Magnet made of NdFeB with Ni/Cu/Ni coating and signs of

corrosion after exposition of 24 h in salt spray

Fig. 2

V misté¢ mechanického poskozeni povlaku pii odbéru
vzorku bylo pozorovano pomérné rychle pod-
korodovani, nadzvedavani a castecné odlupovani
povlakového systému (prohlidka po 24 hod expozice od
ulomeni). Po expozici 240 hodin v korozni komofte bylo
pozorovano nadzvedavani a vyrazné odlupovani
povlaku, obr. 3. Oddélovani a srolovani ¢asti povlaku je
obvykle zptisobeno jeho vnitinim pnutim. Soubézné
doslo také k intenzivni rovnomérné korozi zakladniho
materialu NdFeB.

Obr. 3 Magnet ve tvaru hranolu s poskozenym povlakem Ni/Cu /Ni,
pohled na bo¢ni sténu, po expozici 240 hod.

Fig. 3 Magnetin the shape of prism with damaged Ni/Cu /Ni coating,
view of the side wall, after exposition 240 h.

Nerovnomeérna koroze postupovala rychleji na nejvetsi
plose (orientované kolmo k magnetické indukci) ve
srovnani s boc¢nimi mensimi sténami orientovanymi
priblizné rovnobézné s polem. Vzorky byly co 24 hodin
kontrolovany a otaceny, vzhledem ke spadu solné mlhy.
Na povlaku Ni/Cu/Ni byla po expozici v korozni
komote pozorovana nerovnomérna, hlavné dtlkova
koroze, na casti povlaku, viz. obr. 4 a 5. Dale bylo
detekovano v nékterych  mistech  podkorodovani
povlaku. Na obr. 4 a 5. je vrchni vrstva niklového

povlaku znacné zkorodovana (rozpusténa), dale je zde
patrné Castecné korozni napadeni stiedni vrstvy médi a
projevy podkorodovani povlaku Ni/Cu/Ni.

Obr. 4 Korozni napadeni povlaku a zakladniho materialu, po
expozici 120 hodin v solné mlze,povrch lestény
Corrosion attack of coating and base material, after

exposition of 120 h.in salt spray mist, polished section

Fig. 4

Na obr. 5 je zobrazen detail korozniho napadeni, pfitom
pod nanesenym povlakem jsou zviditelnény hranice zrn,
resp. naruseni soudrznosti mezi praskovymi ¢asticemi
(zrny) a pravdépodobné mezi povlakem a zakladnim
materidlem. Dekoheze (separace) mezi jednotlivymi
vrstvami v povlaku nebyla pozorovana.

Obr. 5 Detail korozniho napadeni povlaku (vnéjsi a stfedni
vrstvy),po zkousce v solné mlze 120 h., lestény povrch
Detail of corrosion attack of coating (outer and intermediate

layer), salt spray test 120 h, polished surface

Fig. 5

Podle obr. 4 a 5 je dale patrné, ze uslechtila meéd’ tvoii
uréitou bariéru proti korozi, pfitom je katodicky
chranéna vnéjsi vrstvou Ni, kterd vykazuje tendenci
k rozpousténi podél povrchu pii piisobeni bimetalového
¢lanku Cu/Ni. Vysledkem je zpomaleni priniku koroze
do hloubky povlaku, oddaleni jeho perforace i koroze
zakladniho materialu. Podobné chovani bylo zjisténo na
dalsich vyrobcich a vzorcich s povlakem Ni/Cu/Ni [10].
Na korozni odolnost povlaku mé pravdépodobné vliv
smér a intenzita vlastntho magnetického pole
permanentniho magnetu. Podobné pifi galvanickém
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nanaseni kovu na permanentni magnety, zejména silné
magnety typu NdFeB, je mozno océekavat pulsobeni
obou sil vyvolanych magnetickym polem a tendenci
k vytvatreni nerovnomérného povlaku [7].

Pfi nevhodnych pifedipravach povrchu (odmasténi,
mofeni anebo dekapovani) mohlo dochazet k pronikani
vodiku u povrchu materidlu NdFeB a naruseni
soudrznosti zrn s moznosti jejich vypadnuti pii pfiprave
metalografického vybrusu.

Na valcovittm vzorku bylo zjiSténo mikroanalyzou
slozeni hlavni faze (svétlé na obr. 6 a 7). Primérné
hodnoty obsahu prvkt v % hm.: 72,3% Fe, 20,6% Nd,
5,8% Pr, a 1,3% Al (4. v at. %: 84,7% Fe, 9,33% Nd,
2,70% Pr a 3,3% Al), coz odpovidd magnetu typu
(NdPr)2F614B.

Poznamka. Obsah boéru byva obvykle kolem 0,6 % hm.
v relaci se stechiometrickym vzorcem Nd,Fe4B.

Druhéa minoritni tmava faze obsahuje 64,3% Nd, 32,7%
Pr, 2,34% Fe a 0,743% Al (hm. %). Nejasny je pivod
anebo uloha malého mnozstvi hliniku detekovaného
vobou fazich. V niklovém povlaku bylo zjisténo
v pruméru 3,1% kobaltu.

Galvanicky nanesena vrstva povlaku typu Ni se v misté
vybrusu jevila po celém svém obvodu celistvd a
rovnomérna. Pouze v jednom misté (obr. 6) bylo
detekovano vypadavani zrn zakladniho materialu pod
rovnomé&rné nanesenym povlakem.

Obr. 6 Naneseny povlak Ni a necelistvost, povrch lestény
Fig. 6 Applied Ni coating and discontinuity, polished surface

Metalografické vybrusy byly vedeny misty s koroznim
napadenim. Je pravdépodobné, Ze existuji mista, kde
doslo k priniku koroze celym povlakem k zékladnimu
materialu, coz se projevilo vznikem hnédych koroznich
produktl fazi bohatych na zelezo (typu Nd,Fe;;B) a
pozdéji nadzvedavani a odlupovani povlaku (obr. 6-8).
Pro srovnani, Cisty neodym tvoii svétlé Sedé korozi
produkty (hydroxidy Nd(OH); vznikajici v laboratorni
atmosfére).

Z porovnani vzorkll hranolu a valce plyne, ze vyssi
korozni odolnost vykazoval vyrobek s kombinovanym

Obr. 7

Detail galvanického povlaku Ni na materialu NdPrFeB pied
magnetizaci, povrch lestény

Detail of galvanic Ni coating on NdPrFeB material before
magnetization, polished section

Fig. 7

povlakem Ni/Cu/Ni, pfi srovnatelné tloustce (=30 um)
s povlakem Ni. Vnitini struktura a pfisady niklovych
povlakt ovlivituji hlavné vnéjsi vzhled (leskly, matny
povrch, barevny odstin) a v n¢kterych pfipadech mohou
prispét ke korozni odolnosti a zvyseni otéruvzdornosti.

Obr. 8 Cast povlaku Ni na valci (@8 mm) NdFeB po expozici v solné
mlze (48 h.). Korozni body, praskani a nadzvedavani povlaku
u hrany

Part of the coating on cylinder (@8 mm) NdFeB after salt
spray test (48 h.). Corrosion pits, cracking and lifting of the
coating at the edge

Fig. 8

Mek¢i a siln€jsi povlaky mohou tlumit narazy magnett
pfi silném pfitahovani a zamezit vzniku trhlin nebo
vyStipnuti  ¢asti  kiehkého magnetu u povrchu.
Povrchové pory ve slinutém magnetu (jako prohlubng)
mohou prispét k mechanickému zakotveni povlaku a
tim ke zvySeni jeho pfilnavosti.

Zavér
Vpraci byly oveéfovany protikorozni  vlastnosti

galvanicky nanesenych povlakd na magnetech typu
NdFeB, vyrabénych sintrovanim. Konkrétné byly
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zkoumany povlaky na bazi niklu (typu Ni/Cu/Ni a Ni),
které jsou cCasto naneseny na hranoly a valce
z uvedeného magnetického materialu. Chemické slozeni
povlakli a zakladniho materidlu bylo stanoveno, resp.
zjiStovano pomoci rentgenové mikroanalyzy, pfitom
byla zjisténa zakladni magneticka faze typu Nd,Fe 4B,
resp. (NdPr),Fe;;B. V povlacich na bazi niklu byly
identifikovany pfimési Fe a Co. Korozni odolnost
vybranych vzorkil, testovanych podle CSN ISO 9227
vsolné mlze, byla pomérné¢ nizkd. Na zaklade¢
metalografického rozboru a vysledki testu bylo
potvrzeno anebo prokazano, ze celkova tloustka
povlaku Ni anebo tloustka jednotlivych vrstev
v kombinovaném povlaku Ni/Cu/Ni nebude mit zasadni
vliv na korozni odolnost NdFeB magnetu. Dillezitd je
prilnavost povlaku a vyskyt prichozich péri anebo
podobnych necelistvosti v povlaku, které umoznuji jeho
podkorodovani  pii  spolupisobeni  bimetalového
korozniho ¢lanku. Pro zvySeni ochranné ucinnosti
povlakli je nutno také omezit nebo eliminovat vliv
vodiku pii predipravach povrchu a pifi vlastnim
pokoveni NdFeB.

Podékovani
Autoii  Clanku  dékuji  za  instituciondlni  podporu
Regiondlniho materialové technologického vyzkumného
centra (RMTVC) a to projektu ¢ CZ.1.05/2.1.00/01.0040.
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Nova mofici linka a valcovaci tandem v Ciné

VAMA to install pickling line and tandem cold-rolling mill. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5,
s. 11-12

Firma Valin Arcelor Mittal Automotive Steel (VAMA) objednala u firmy Simens VAI Metals Technologies
mofici linku a tandem pro valcovani za studena. Zafizeni bude soucasti nové budovaného komplexu
vélcovny za studena, ktera se stavi v provincii Hunan. Obé zafizeni budou mit spole€ny dvoustupriovy
automatizacni systém. Po dokonc&eni, které je planovano na polovinu r. 2014, se podcita s vyrobnosti 1,5
mil. t/rok pasu valcovaného za studena pfedevsim pro automobilovy prdmysl.
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Aplikacni moznosti techniky GDOS v povrchové analyze

Application Possibilities of GDOS Technique in Surface Analysis

RNDr. Milo$ Vaniéek, Ing. Karel Malanik, CSc., RMTVC, MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM,
s.r.0., Ostrava, detasované pracovi§t¢ VUHZ a.s., Dobra

Viastnosti materialii a produktii zavisi vyznamné na stavu povrchu. Vrstvy vznikajici interakci zakladniho materidalu
s prostredim mohou byt rizeny za ucelem dosazeni pozadovanych vlastnosti, mohou se vsak stat i zdrojem
nezadoucich problémii vedoucich az k porucham a havariim. Jednou z vhodnych metod k hodnoceni chemického
slozeni povrchovych vrstev na riiznych typech kovovych i nekovovych materialii je opticka emisni spektrometrie
s buzenim doutnavych vybojem (GDOS). Tato technika umoznuje provadet profilovou prvkovou analyzu i velmi
tenkych povrchovych vrstev, véetné stanoveni chemického slozeni prechodovych vrstev a substratu.

Clanek presentuje moznosti, dosavadni vysledky a ziskané poznatky na pracovisti GDOS Laboratore povrchovych
analyz a koroze, kterd byla vybudovana v ramci Regionalniho materidlove technologického vyzkumného centra jako
detasované pracovisté MMV s.r.o. v aredlu VUHZ a.s. v Dobré. Jako priklady aplikacnich moznosti jsou uvedeny
vysledky analyz poviaku PACVD (Plasma Assisted Chemical Vapour Deposition) a tenkych oxidickych vrstev na
korozivzdornych ocelich. Prace byly provedeny v ramci vyzkumu a vyvoje metodik profilové analyzy legovanych
oceli a plazmatickych povlakii. Zavedené metody budou vyuzity zejména pri optimalizaci technologie povlakovani
metodami PVD, PACVD a CVD, v pripadé analyzy oxidickych vrstev budou aplikace zaméreny na hodnoceni
ucinnosti chemického zpracovani povrchu (moricich postupii, nitridace apod.).

Material properties and quality of products depend significantly on the state of surface. Layers formed by an
interaction between the base material and environment can be controlled in order to achieve the desired properties
but in many cases the layers can on the contrary cause serious problems leading to failures and accidents. One of
the appropriate methods for the evaluation of the chemical composition of surface layers on various types of
metallic and non-metallic materials is glow discharge optical emission spectrometry (GDOS).This technique makes
possible to carry out the elemental profile analysis i.a. of very thin surface layers including the determination of the
chemical composition of the transition layers and substrate.

The paper presents the possibilities, results and knowledge obtained in the department GDOS - Laboratory of
surface analysis and corrosion, which was established within the Regional materials science and technology centre
as a detached workplace of the MATERIAL & METALLURGICAL RESEARCH Ltd. in the premises of VUHZ Inc. in
Dobra. Examples of GDOS application possibilities — results of analysis of PACVD (Plasma Assisted Chemical
Vapour Deposition) coating and thin oxidic layers on stainless steels are presented. The testing was performed
within the research and development of methodologies for depth profile analysis of alloy steels and plasma coatings.
The established methods will be used especially for optimizing the CVD, PACVD and PVD coating technologies, in
the case of oxidic layer testing the application will be focused on the efficiency evaluation of the chemical surface
treatment (e.g. pickling procedures, nitriding).

Pozadavky na stalé zvySovani uzitnych vlastnosti
kovovych materidldt mimo jiné vyzaduji i vedeni
technologickych procesti tak, aby definované fyzikalné
metalurgické parametry byly dosahovany v celém
objemu materidlu, pficemz jednim z rozhodujicich
kritérii je homogenita chemického slozeni. Tato se
zpravidla pohybuje v uzkych mezich vyjma povrchu,
ktery mize mit odlisné slozeni, jednak v duasledku
vyrobnich operaci a provozniho prostfedi, jednak
v disledku fizenych zmén. Tloustka a slozeni
povrchovych vrstev tak mtize vykazovat znacné rozdily.
Pri¢inami pak mize byt =zejména piitomnost
koncentracnich gradientl nékterych prvku, svou roli zde
mohou uplatiiovat také zmeény fazového slozeni daného

materialu. A pravé zde, ale nakonec i pro feSeni celé
fady dalSich problémut nalezla velmi dobré uplatnéni
metoda optické emisni spektrometrie s buzenim
doutnavym vybojem (GDOS). Spektrometr GDOS
s moznosti provadéni profilové analyzy ve vétsiné
pfipadi nebyva béznym vybavenim analytické
laboratofe, avsak jeji specifika, vyznam a Siroké
aplikacni moznosti si rozhodné zaslouzi vétsi publicitu.
Na druhou stranu je zapotiebi pfipomenout, Ze tato
technika je vtade ptipadl uspésné vyuzivana jak ve
vyzkumu a vyvoji, tak pii feSeni celé Ttady
technologickych problémt ve vyrob€. Rozsah uplatnéni
roz$ifuje i skutecnost, ze v ptipadech analyzy povrcht a
hloubkovych koncentracnich profild lze mimo bézné
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stanovované prvky analyzovat i nekovy (napf. dusik,
kyslik, vodik, chlor), samozfejmé pokud ma dany
spektrometr tyto analytické kandly nainstalovany.

Vzhledem kvyznamu a aplikacnim moZnostem se
spektrometr GDOS stal jednim z kliCovych zafizeni
Laboratofe povrchovych analyz a koroze (LPAaK),
vybudované jako detaSované pracovisté spolecnosti
MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM
s.r.0. varealu VUHZ a.s. Dobra v rimci feSeni projektu
Regionalni  materidlové technologické vyzkumné
centrum (OP VaVpl).

Metoda GDOS

Techniku GDOS Ize pro analytické ucely vyuzivat
v nékolika rezimech:

e stanoveni objemového chemického slozeni
kovovych materiali (BULK) — ve své podstate
predstavuje kvantitativni stanoveni hlavnich,
vedlejsich i stopovych prvkt v dané matrici

e stanoveni objemového chemického slozeni do
hloubky v téze analytické stopé (BULK -
,.pseudoprofil®)

e analyza hloubkovych koncentra¢nich profild
v kvalitativnim modu (SDPA)

e analyza koncentra¢nich profild s prezentaci
vysledkil v ¢astecné kvantifikované podobé

e analyza hloubkovych koncentracnich profili
v kvantitativnim modu (QSDPA)

Pfi buzeni doutnavym vybojem dochazi diky geometrii
vybojky a procesu odprasovani k pomérné rovnomérné
erozi povrchu vzorku a analytickou stopou je valcovity
krater s téméf plochym dnem. Skute¢nost, Ze v prub&hu
analyzy vznikd emisni signal z té vrstvy atomu, ktera
byla pravé v tomto okamziku odprasena, lze velmi
dobfe vyuzit pfi analyze povrchovych vrstev a snimani
hloubkovych koncentraénich profild, které lze provadét
jak v kvalitativni, tak v kvantifikované podobé.
Nezanedbatelnou vyhodou je zde i skutecnost, ze mimo
analyticky zcela bézné prvky mize podat informace i o
takovych elementech jako jsou napf. vodik, dusik,
kyslik, chlor.

V ftadé ptipadl je naprosto postacujici kvalitativni
analyza hloubkového profilu (SDPA), kdy vysledny
zdznam vyjadifuje  zévislost relativnich intenzit
pfislusnych analytickych ¢ar jednotlivych prvkl na case
analyzy. Tato aplikace obecné umoznuje ziskat zakladni
udaje o pomérech v povrchovych vrstvach. Zakladem je
vtomto piipadé informace zda sledovany prvek
v analyzované oblasti  vykazuje, ¢i nevykazuje
koncentracni gradient, v kladném pfipadé pak zda se
jedna o ochuzeni respektive obohaceni prvku vici jeho
koncentraci v matrici.

vvvvvv

zalezitosti je pak kvantitativni analyza
hloubkového profilu (QSDPA), kdy kalibraci jsou
hodnoty intenzit ¢ar jednotlivych prvka prepocteny
(kvantifikovany) na hodnoty koncentraci a ¢asova osa je
transformovéna na hloubkovou. Vyuziti této modifikace
profilové analyzy se uplatituje v téch ptipadech, kdy i
pfes urCité problémy (napf. zajisténi vhodnych RM,
zmény odprasovacich rychlosti pfi pfechodu z jednoho
typu matrice na druhou) se ziskaji informace takového
charakteru, které jinymi metodami v tomto rozsahu
prakticky nelze obdrzet.

Samoziejmé nelze opomenout skute¢nost, Ze to, jak stav
povrchu analyzovaného vzorku koresponduje s
vysledky analytickymi, je do zna¢né miry odvislé od
zptsobu odbéru a ptipravy vzorkt. Vzorek pro analyzu
povrchu musi byt dostatecné rovinny, neporézni, bez
trhlin a lunkri, alespon ¢aste¢né vodivy. Je snaha jeho
odbér provadét tak, aby nedoSlo k mechanickému
poskozeni povrchu, kontaminaci cizorodymi médii ani
vétsimu tepelnému ovlivnéni materialu. Jelikoz jsou pii
této analytické aplikaci analyzovany povrch a
podpovrchové vrstvy, mize pak nedodrzeni vyse
uvedenych zasad vést k vysloveni zavéru zavadéjicich,
v hrani¢nich pfipadech i chybnych.

Princip metody:

Zakladem budiciho zdroje spektrometru s doutnavym
vybojem je tzv. Grimmova lampa, ktera obsahuje dvé
symetrické elektrody (katoda, anoda). Systém elektrod
je tvorfen izolovanymi a vodou chlazenymi deskami ze
slitin na bazi médi. Anodova deska je osazena
vymeénitelnou valcovou dutou anodou — nejcastéji je
osazovana anodou @ 4 mm. Plochy vodivy vzorek je
ukladan na katodu (tepelny i elektricky kontakt),
pficemz analyzovany povrch je od okolni atmosféry
chranén tésnicim o-krouzkem. Vnitini prostor vybojky
se vyCerpa na tlak < 1 Pa, poté se prostor naplni
argonem na konstantni tlak nékolika desitek Pa resp.
100Pa. V uzké stérbiné mezi katodou a anodou (0,1 —
0,2 mm) se vytvofi velky gradient tlaku, pfi¢emz
vloZzenim vysokého napéti mezi anodu a katodu se
zapali vyboj, ktery je omezen pouze na kruhovou plosku
ohrani¢enou vnitinim primérem anody. V disledku
zaporné¢ho potencialu vzorku dochazi k urychlovani
argonovych iontl vznikajicich srazkami elektront
satomy argonu. Pfi dopadu na vzorek je kineticka
energie iontll pfedana povrchu vzorku, coz vede ke
slozittmu mechanismu uvolfovani atomii z povrchu.
Tento proces se oznacuje jako katodické odpraseni.
Uvolnéné atomy po nasledné excitaci ve vyboji se
vraceji do zakladniho stavu a vysilaji charakteristické
zéafeni — atomové emisni spektrum. Takto vzniklé zareni
vstupuje okénkem do optického spektrometru a je
vyuzito pro analyzu.

Vlastni spektrometr v klasickém uspotfadani Paschen-
Runge ma na Rowlandové kruznici umistény vstupni
Stérbinu, konkavni dispersni mfizku, vystupni stérbiny i
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jednotlivé fotonasobice. Spektrometr je pevné spojen se
zdrojem doutnavého vyboje, ¢imz je dosazena stabilni
poloha optické osy mezi zdrojem a Rowlandovou
kruznici. Vakuum je ve vét§iné pfipadl zajiStovano
dvémi rota¢nimi vyvévami, zvlast’ pro zdroj doutnavého
vyboje a pro ¢erpani komory spektrometru.

Detailni informace o této zkuSebni technice lze nalézt
v publikacich [1, 2]. O vyznamu profilové analyzy
metodou GDOS pro hodnoceni povrchovych vlastnosti
materialtl a produktt svéd¢i fada aktualnich praci [3 —
10].

Aplikaéni moZnosti

analyze

GDOS v profilové

Pro ilustraci nastinu praktickych aplika¢nich moznosti
analytické techniky optické emisni spektrometrie
s buzenim doutnavym vybojem (GDOS) lze uvést
nasledujici skupinu tematickych okruhi:

e hodnoceni  povrchovych  tprav  (napf.
zinkovani, niklovani, fosfatovani,
chromatovani)

e studium  problematiky  nauhliCovani a

oduhlic¢eni
e sledovani a kontrola procest nitridace

e studium povlaki CVD, PVD, termickych
nasttikd [napf. vrstev na bazi Ti(C,N), CrN]

e vyhledavani zdroji a stanoveni
zneCiSténi  povrchu materidld  pfi
stavajicich a nové zavadénych technologii

stupné
uziti

e sledovani ucinnosti moficich postupd a
eventuelni kontaminace povrchu

e kontrola tvorby resp. odstranovani oxidickych
vrstev pii termickych upravach

e kontrola procesu pii vyrobé plechd s fizenym
gradientem chemického sloZeni

e sledovani stavu povrchu pfi fizeném
termickém rozkladu nepfiznivych oxidickych
vrstev a vlivu termickych tGprav na charakter a
tloustku oxidickych vrstev

e vyroba  plecht
chemického sloZeni

s fizenym  gradientem

e charakterizace a identifikace povrchovych vad
polotovarti a vyrobka

e sledovani nékterych druht korozniho napadeni
a zlepSeni protikoroznich vlastnosti materiala

e kontrola stavu povrchu vzorkl pro chemické a
metalografické zkouSeni v névaznosti na
zpusob jeho odbéru a piipravy

e fizené odprasovani materidlu vzorku pro
metalografickd pozorovani struktury

Vyse uvadény vycet okruhti samozifejmé neni
vycerpavajici. Aplikacni vyuziti je smérovano nejen do
sledovani a kontroly rutinnich zélezitosti, ale v $ir$i
mife je lze ocekavat pfedevSim pfi podpofe vyvoje a
vyzkumu, zvlasté pii vyvoji progresivnich materiald a
"advanced" technologii. VysS§i zapojeni analytické
techniky GDOS se nabizi napf. pii studiu souvislosti
mezi chemickym a fazovym sloZzenim matri¢nich
materiall, podminkami vzniku a charakterem
povrchovych vrstev, s dopadem na jejich teplotni,
mechanickou i korozni odolnost.

Laboratoi povrchovych analyz a koroze/
pracovisté GDOS — dosaZené vysledky

Vyzkum metodik je orientovan v navaznosti na
aplika¢ni potencial Sirokého spektra problémt z oblasti
vyvoje novych materiali a technologii, optimalizaci
podminek technologickych procesti, povrchovych
uprav, navrht materidlovych feSeni pro nasazeni
v naro¢nych prostedich, sledovani procesi degradace,
starnuti, poruchovosti... Je =zaméfen na aktivity
programu feSenych v rdmci RC a kooperaci s externimi
subjekty (napt. VUHZ a.s. — plazmatické povlaky), dle
aktualnich pozadavkd na strojirenské podniky,
automobilovy primysl a jejich subdodavatele.

Vybaveni LPAaK — spektrometr GDOS, REM/EDS,
WDS. EBSD, korozni a klimaticka komora - umoziiuje
provadét komplexni hodnoceni povrchu materialti
véetn¢  odezvyjejich  chemického  slozeni a
mikrostrukturniho stavu v chemické a korozni odolnosti
za ruznych podminek.

Pracovist¢ GDOS bylo vybaveno optickym emisnim
spektrometrem LECO GDS850A, zafizenim pro méteni
hloubky krateru a pro pfipravu vzorkd. Opticky emisni
spektrometr s buzenim doutnavym  vybojem je
charakterizovan usporadanim Paschen-Runge
s ohniskovou vzdalenosti 750 mm (Rowlandova
kruznice), dispersnim systémem holografické mftizky
(2400 vrypt) a rozliSenim 0,025 nm, umoziujici
analytickou praci ve vlnovém rozsahu 119-600 nm.
Zékladni analytickou sestavu presentuje piedevsim 37
nainstalovanych analytickych kanald, stejnosmérny
budici zdroj (DC) a osazeni anodou © 4 mm. Jako
alternativni aplikace lze vSak po pfeinstalaci pouzivat i
vysokofrekvenni (RF) budici zdroj, umoznujici
analyzu nevodivych vzorkli (organické povlaky, skla,
keramiky) popf. i dalsi alternativni typ anody (@ 2 mm).
Vakuovy systém spektrometru je dualni. Jedna rotacni
olejova vyvéva Cerpa vybojku (GDS zdroj), druhd pak
spolu s turbomolekularni pumpou vlastni komoru
spektrometru. Jako pracovni plyn se pro analytické
aplikace wuziva argon Cistoty min. 99,998 %
(40 psi/2,76 bar £ 10 %). Pro pneumaticky systém se
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uziva  stlateny  vzduch nebo  inertni
(40 psi/2,76 bar), bez piimési vody resp. oleje.

plyn

V ramci feseni vyzkumného programu aplikaci techniky
GDOS byla prvni fize zaméfena na rozsifeni poznatka
v oblasti:
e méfeni hloubkovych koncentracnich profila
v modu SDPA a. QSDPA

e sledovani vlivu podminek buzeni na
odprasovaci charakteristiky fazi

e moznosti stanoveni hloubky analytickych stop
a vizualizace strukturnich charakteristik véetné
lokalni mikroanalyzy krateru

e optimalizaci podminek odprasovani za i¢elem
dosazeni hloubkové odezvy i pro velmi tenké
vrstvy

Byly sledovany jevy, které vyznamné ovliviiuji
podminky a moznosti téchto analyz. Vyzkum byl
zaméfen na optimalizaci podminek profilové analyzy a
byl provadén spodporou REM a elektronové
mikroanalyzy.

Jako priklady vyvinutych metodik profilové analyzy
jsou uvedeny konkrétni aplikace — prvkové
koncentracni profily tenkych oxidickych vrstev a
plazmatickych povlakt.

Na obr. 1 jsou prezentovany vysledky analyzy
hloubkového profilu tenké oxidické vrstvy na
korozivzdorné oceli typu 304L (brouseny povrch, Zihani
pti 540 °C).

Obr. 1 Analyza tenkého oxidického filmu na korozivzdorné oceli
typu 304L
Fig. 1 Analysis of thin oxide film on stainless steel type 304 L

Vysledky ukazuji, ze povrch je kontaminovan céasticemi
brusiva SiC.

V ramci VaV praci byla zavedena specidlni metodika
umoziiujici  analyzovat 1 velmi tenké vrstvy
v jednotkdch nm. Metodu 1ze vyuzit napf. k hodnoceni
ucinnosti moteni, jak je ziejmé zobr. 2. — zédsadni

zmény se projevuji ve vrstvé 10 nm, ovlivnéni zasahuje
do 30 nm.

Obr.2 Profilovd  prvkova analyza  vysocelegované  oceli
(Cr24Ni23Mo6W2Cu) po chemickém zpracovani povrchu
(moteni v NaH)

Fig. 2 Depth profile elemental analysis of high-alloyed steel
(Cr24Ni23Mo6W2Cu) after surface chemical treatment (NaH
pickling)

Jako dalsi ptiklad aplikace vysledki VaV vyvoje
metodik profilové analyzy je stanoveni prvkového
hloubkového profilu vicevrstvého PACVD povlaku
s kluznou vrstvou na bazi TiBN+TiB,/TiN. PACVD
povlaky nachdzi uplatnéni vramci zvySeni kvality
nastroji a forem, zejména z hlediska otéruvzdornosti,
zivotnosti, tvrdosti, nizkého koeficientu tfeni a odolnosti
proti nalepovani. Obr. 3 prezentuje vysledky kvalitativni
analyzy (SPDA - intenzita vs. doba odprasovani), obr. 4
vysledky kvantitativni analyzy (QSDPA - koncentrace
vs. hloubka odpraseni). Kvantitativni profilova analyza
je znaéné naro¢na, klade zejména naroky na SW,
kalibraci a standardy. Z obr. 3 a 4 je zfejmé, ze velmi
uzite¢né udaje pro zékladni interpretace o charakteru
vrstev a technologii procesu lze ziskat i z kvalitativniho
profilu.

Obr.3 Analyza vicevrstvého povlaku PACVD s kluznou vrstvou
(substrat nastrojova ocel) — kvalitativni analyza hloubkového
profilu (SDPA)

Fig. 3 Analysis of multi-layer coating PACVD with sliding layer

(on tool steel) — qualitative depth profile analysis (SDPA)
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Obr.4 Analyza vicevrstvého povlaku PACVD s kluznou vrstvou
(substrat nastrojova ocel) — kvantitativni analyza
hloubkového profilu (QSDPA)

Fig. 4 Analysis of multi-layer coating PACVD with sliding layer
(on tool steel) — quantitative depth profile analysis (QSDPA)

Zavér

Pracovni technika optické emisni spektrometrie
s buzenim doutnavym vybojem (GDOS) v posledni
dob¢é nachdzi SirSi zastoupeni v analytickych
laboratofich. Je to mimo jiné také tim, Ze pro sva urcita
specifika a pfednosti je stale v SirSi mife vyuzivana pro
stanoveni objemového slozeni materialt, ale také
pfedev§im pii analyze a sledovani hloubkovych
koncentra¢nich profilti, analyze povrchu materiald a
tenkych vrstev. Uvedenou analytickou techniku lze tedy
oznalit za velmi cennou zkuSebni metodu s Sirokym
aplikacnim potencialem.

Provedené prace vramci vybudovaného pracoviste
GDOS - Laboratofe povrchovych analyz a koroze tuto
skute¢nost plné potvrzuji.

Podékovani
Tato prdace vznikla pi¥i FeSeni projektu C.
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  ,,Regiondlni  materidalové
technologické vyzkumné centrum®, v rdamci

Operacniho programu Vyzkum a vyvoj pro inovace,
financovaného ze strukturdlnich fondi EU a ze
statniho rozpoctu CR.
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DSC Study of Fe-C-O Based System

Studium systému na bazi Fe-C-O pomoci metody DSC

Ing. Monika Zaludova, doc. Ing. Bediich Smetana, Ph.D., Ing. Simona Zl4, Ph.D., prof. Ing. Jana Dobrovska,
CSc., Ing. Silvie Rosypalova, doc. Ing. Rostislav Dudek, Ph.D., prof. Ing. Karel Michalek, CSc., Ing. Karel
Gryc, Ph.D., Ing. Markéta Tkadle¢kova, Ph.D., Ing. Petr Klus, RMSTC, VSB-Technical University of Ostrava

The paper deals with the study of phase transformation temperatures of Fe (Fe—C—0) based metallic alloys. Three
model alloys with graded carbon and oxygen content were used for experimental investigation. Low temperature
region (below 1000 °C) was the investigated area. Phase transformation temperatures were obtained using DSC
(Differential scanning calorimetry) and Netzsch STA 449 F3 Jupiter laboratory system. DSC experiments of alloys
were conducted under inert atmosphere (Ar 6N). Controlled heating was conducted at the rate of 4 °C min™. Region
of eutectoid transformation (Fe,q) + Fe;C — Fe,c), alpha-gamma (Fe,c — Fe,c) and transformation
Fey) + Fepg0 — Feyo) + Fepg,0 was studied. New original data (phase transformation temperatures) were
obtained in this work. The relationship between shift of phase transformation temperatures and chemical
composition (mainly carbon and oxygen content) is investigated in this paper. Comparison of the obtained
experimental data with the data presented in the accessible literature was carried out. Experimentally obtained
temperatures of phase transformations were compared with the equilibrium metastable Fe—C diagram and with the
equilibrium Fe—O diagram. It follows from the literature search that there is a lack of thermo-physical and thermo-
dynamical data on Fe—C-O system.

Slitiny na bazi Fe jsou dulezitymi materidly. Presto stile neexistuje dostatek experimentalnich dat popisujicich
termofyzikalni a termodynamické viastnosti téchto systémi. Predklidand prdce se zabyva studiem teplot fazovych
transformaci systéemii na bazi Fe (Fe—C-0). V experimentu byly pouzity tri modelové systémy s odstupnovanym
obsahem uhliku a kysliku. Studium bylo zaméreno na nizkoteplotni oblast, do 1000 °C. Byla studovina oblast
eutektoidni transformace (Feo(C) + Fe3C — Fey(C)) alfa-gama transformace (Feo(C) — Fey(C)) a transformace
Fea(O) + Fe0.920 — Fey(O) + Fe0.920. S vyuzitim metody DSC (Differential Scanning Calorimetry) a
experimentalniho zarizeni Netzsch STA 449 F3 Jupiter byly ziskany teploty fazovych transformaci. Pri DSC analyze
byla ve vnitinim prostoru pece udrzovana dynamicka atmosféra Ar (6N). Vzorky byly analyzovany rizenou rychlosti
ohrevu 4 °C min-1. Teploty fazovych transformaci ziskanych pri této rychlosti ohievu jsou blizké teplotam
ziskanym za rovnovaznych podminek. V této praci byla ziskana nova puvodni data (teploty fazovych transformaci).
Byla navrzena ndslednost jednotlivych fazovych transformaci pro vSechny vzorky. Dale byl studovan vztah mezi
posunem teplot fazovych transformaci a chemickym sloZenim (predevsim obsahu uhliku a kysliku). Nové ziskand
data budou slouzit k doplnéni stavajicich termofyzikalnich dat systéemu Fe—C—O a nasledné mohou také prispét k
provedeno porovnani experimentdlné ziskanych teplot fazovych transformaci s hodnotami uvadeénymi v dostupné
literature. Experimentalné ziskané teploty fazovych transformaci byly porovndvany s hodnotami uvddeénymi v
rovnovazném metastabilnim diagramu Fe—C a rovnovazném diagramu Fe—O. Rozdily mezi experimentalné
ziskanymi teplotami a teplotami uvedenymi v diagramu Fe—C jsou radové ve °C. VysSi rozdil mezi teplotami byl
shledan pouze u teploty ukonceni alfa-gama transformace u vzorku s obsahem uhliku 0.038hm.% (cca 10 °C).
Rozdily mezi experimentalné ziskanymi teplotami a teplotami uvadénymi v diagramu Fe—O se pohybovaly také
radové ve °C. Veétsi rozdil mezi teplotami byl pozorovan pouze u transformace Fea+Fe0.920—Feo vzorku s
nejvyssim obsahem uhliku (0.197 hm.%) a to priblizné 20 °C. Z literarni reserse plyne, ze stale existuje nedostatek
termofyzikadlnich a termodynamickych dat systéemu Fe—C-O.
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Iron based alloys are important materials, however, still
a lack of experimental material data describing thermo-
physical and thermo-dynamical properties of these
alloys exist. That’s why these alloys are still subject of
extensive research. This paper deals with the study of
phase transformations temperatures of Fe—C—-O based
metallic alloys in the eutectoid and alpha-gamma
region. Insufficient quantity of thermo-physical and
thermo-dynamical data about this system is available at
present. For example the ASM international database of
phase diagrams [1] contains only two isothermal
sections through the ternary phase diagram of the
Fe-C-O system, namely for the temperatures of 400
and 600 °C. (The same database contains more than 100
ternary diagrams for the Fe—C—Cr system.) Important
data are for example temperatures and latent heats of
phase transformations, heat capacities [2], surface
tension. It is possible to find in available literature
values of some of the above physical quantities for the
Fe—C [3] and Fe-O [4] systems, however, even these
available data differ [5]. One of the possibilities of
obtaining the necessary data is use of computational
relations [6] or simulation (computational) programs
[7], such as IDS software for calculation of phase
transformation temperatures and other material
properties of steels and Fe—C based alloys [8, 9].

Differential scanning calorimetry (DSC) [10, 11] was
used for obtaining the temperatures of phase
transformations for three Fe—C—O based alloys in low-
temperature region. Experimental measurements were
carried out using the Netzsch STA 449 F3 Jupiter
experimental equipment.

Differential scanning calorimetry

Differential scanning calorimetry is dynamic thermal
analytical method used for investigation of temperature
effects of investigated sample connected with its
physical, chemical or physical-chemical changes during
its continuous linear heating or cooling [6]. This method
is used for measurement of heat flow rate differences
between  investigated and reference  sample.
Temperature of the reference sample follows the
selected temperature program, temperature of the
investigated sample is subject to changes, which reflect
physical and chemical transformations occurring in the
sample. This method makes it possible to express all
physical, chemical or physical-chemical changes that
are accompanied by sufficiently big change of
enthalpy [5].

Fe-C and Fe-O systems

At present there is insufficient quantity of thermo-
physical and thermo-dynamical data on the Fe-C-O
system. That is why the binary systems Fe—C and Fe-O,
for which substantially more data are contained in
literature, were in this study taken as a basis for
investigation of the Fe—C—O system.

Two important phase transformations take place
in Fe—C system in the low-temperature region [3].
When the critical temperature, characterised by the GS
curve (Fig. 1) is exceeded (cooling), alpha ferrite starts
to precipitate from austenite. Alpha ferrite is
paramagnetic above the temperature of 760 °C
(temperature of Curie point), below this temperature it
is getting ferromagnetic properties. At the temperature
of 723 °C precipitation of ferrite is terminated and
austenite with eutectoid concentration decomposes to
a mixture of ferrite and cementite (P), see the straight
line OS (Fig. 1). At the temperature, characterised by
the OQ curve (Fig. 1), tertiary cementite (Fe;Cyy) starts
to precipitate from alpha ferrite.

Fig. 1 Fe—C metastable equilibrium diagram
Obr. 1 Rovnovazny metastabilni diagram Fe-C

Several important phase transformations run in the low-
temperature area of the Fe—O system (Fig.2) [4].
During cooling first occurs the precipitation of Fe 9,0
from Fe, in conformity with the curve AB. At the
temperature of 912 °C three phase transformations run
in dependence on oxygen concentration. Fe,(, is in the
concentration range from 0 to 0.0008 at.%
O transformed to Fe,(), see the straight line CB. In the
concentration range from 0.0008 to 0.0017 at.% O
a transformation of Fe,) to Feyq) takes place, as well
as dissolution of Feg 9,0, see the straight line BD. Fe,,
is in the range from 0.0017 to approx. 50 at.% O
transformed to Feyo, at presence of Feyy,0, see the
straight line DF. Feyq,O precipitates from Fe,q)
according to the straight line DE.

Fig. 2 Fe-O equilibrium diagram
Obr. 2 Rovnovazny diagram Fe-O
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More information about Fe—O system can be found for
example in [12, 13]. The temperatures of phase
transformations and concentration ranges, in which
individual transformations run, differ from each other.

Experiment

Fe based alloys with graded carbon and oxygen content,
prepared in laboratory, were studied. Samples
of Fe—C—O alloys were prepared by vacuum melting of
ingots made of plasma prepared iron with addition of
graphitic carbon. Chemical composition of the Fe
plasma is given in Table 1 (Fep). During the melting the
added carbon reacted with oxygen, that was present in

the plasma prepared iron, creating oxide of carbon (CO
with high probability). The more carbon was added
during vacuum melting, the more oxygen reacted with
carbon, creating thus oxide of carbon (it was manifested
also by an increase of pressure in vacuum furnace).
Chemical composition of the analysed samples is given
in Table 1. Chemical composition of samples was
determined using spectrometer with spark discharge.
Carbon and oxygen content in the samples was
determined using combustion analysers. The samples
for DSC analysis were processed into the form of
cylinders with diameter of 5 mm and height of approx.
2 mm. Mass of the cylinders was approx. 150 mg.

Tab. 1 Chemical composition of the analysed samples (wt.%)
Tab. 1 Chemické slozeni analyzovanych vzorkt (hm.%

Sample C (0] O (at. %) | Mn Si P S Cr Ni A%
Fey,. 0.01 0.110 0.3828 0.042 | 0.005 | 0.004 | 0.004 | 0.004 | 0.015 | 0.022
1 0.004 0.088 0.3065 0.009 | 0.004 | 0.004 | 0.007 | 0.002 | 0.023 | 0.007
2 0.038 0.002 0.0070 0.025 0.014 | 0.004 | 0.008 | 0.004 | 0.026 | 0.015
3 0.197 | 0.0004 | 0.0014 0.022 | 0.019 | 0.004 | 0.008 | 0.004 | 0.024 | 0.017

Netzsch STA 449 F3 Jupiter laboratory system for
thermal analysis and DSC ,S“ type (Pt/PtRh 10%)
measuring rod were used for obtaining of phase
transformation temperatures. The samples were
analysed in corundum crucibles. An empty corundum
crucible served as reference. Dynamic atmosphere of Ar
(99.9999 %) was maintained in furnace during analysis
in order to protect the sample against oxidation. Each
alloy was analysed at the controlled heating rate
4 °C min™.

Reference measurements were performed with use of
the DTA method and Setaram SETSY'S 181y equipment
at the same experimental conditions [14].

Comparison of temperatures of phase transformations
obtained by DSC and DTA methods showed very good
agreement (differences no more than 2 °C).

Results and discussion

Temperatures of phase transformations were obtained
on the basis of DSC curves (Fig. 3) evaluation. Figure 3
shows DSC curves obtained for the analysed Fe—C—O
samples at the heating rate of 4 °C min™. Evolution of
individual DSC curves differs in dependence on carbon
and oxygen content in the samples.

Eutectoid phase transformation (Feyc) + Fe;C — Fe,))
takes place in the samples 2, 3 (Fig. 3). The sample 1
has low carbon content, and for this reason no eutectoid
phase transformation took place in it (Fig. 3).
Temperature of eutectoid phase transformation is
marked as Tgyr. Thermal effect of eutectoid phase
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Fig. 3 DSC curves of the analysed samples
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Tab. 2 Characteristic phase transformation temperatures (°C)
Tab. 2 Charakteristické teploty fazovych transformaci (°C)

Sample Tgyr Tc Toys Toy Treqrey(0) Tp TreoFey
1 - 768.6 909.1 - 914.3 - -
2 735.0 769.1 - - 917.2 - -
3 734.9 769.1 - 853.0 - 910.9 919.1

Magnetic transition was detected in all samples.
Temperature of Curie point 7 was obtained.

Alpha-gamma phase transformation (Feyc) — Fey )
takes place in all samples. Start of this transformation is
marked as T,.,s. Temperature range marked as AT,.,, is
the range, in which transformation runs, and end
of transformation is marked as Toys 18
identical with the temperature Tgyr for samples 2, 3. T,,.
e 18 identical with the temperature Tpeqreyo) for the
samples 1, 2.

Ta—Y,E~

Transformation Fe,) + Feq 9O — Feyo) + Feg 9O runs
in the samples 1, 2. Temperature of this transformation
is marked as Treq-rey(o)-

Probably, the Fe( 9,0 in the sample 3 dissolves and solid
solution of Feyo, forms (7p) and afterwards the
transformation Fe,) — Fey o) + Fe90:0 (Trearey) takes
place.

Characteristic transformation temperatures are shown in
Table 2.

Comparison with accessible data

Temperatures of phase transformations were compared
with the equilibrium metastable Fe—C diagram (Fig. 4)
and with the equilibrium Fe—O diagram (Fig. 5).

Fig. 4 Comparison of experimentally obtained temperatures with the
metastable equilibrium Fe—C diagram

Obr. 4 Srovnani experimentalné ziskanych teplot s metastabilnim
rovnovaznym diagramem Fe—C

Figure 4 presents a comparison of experimentally
obtained temperatures of phase transformations with the
equilibrium metastable Fe—C diagram. Experimentally
obtained temperatures are in this diagram plotted in
dependence on the carbon content (wt.%). In the case of

temperatures (Tgur, Tc, Toys, Tayp) a very good
agreement was achieved. Differences between
experimentally obtained temperatures and temperatures
given in the Fe-C diagram are of the order of
centigrades.

Higher difference between the temperatures was found
only for T, of the sample 2 (approx. 15 °C). This
difference might have been caused by difficult
evaluation of T,.,g on the DSC curve. (Two thermal
effects overlap in this region.)

The fact that experimentally obtained temperatures of
eutectoid phase transformation and Curie temperature
are higher in comparison with the Fe—C diagram, is
probably caused by content of other elements in the
samples (Table 1), particularly by content of oxygen.

Fig. 5 Comparison of experimentally obtained temperatures with
the equilibrium Fe—O diagram for a) sample 1 b) for
samples 2, 3

Obr. 5 Srovnani experimentalné ziskanych teplot s rovnovaznym
diagramem Fe—O a) pro vzorek 1 b) pro vzorky 2, 3

Figure 5 show comparison of experimentally obtained
temperatures of phase transformations with an
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equilibrium Fe—O diagram. The experimentally obtained
temperatures are in this diagram plotted in dependence
on oxygen content in the samples. Oxygen content in
the samples varies within the range from 0.0004 to
0.088 wt.% O (0.0014-0.3065 at.%).

Due to different oxygen content in the samples
(difference of an order), two cuts of Fe—O phase
diagram were selected. Comparison of experimentally
obtained temperatures of phase transformations with the
phase diagram Fe—O showed a good agreement in the
case of temperatures Tregrey©0) TFewrey Ip. The
differences between experimentally obtained
temperatures and temperatures presented in the Fe—O
diagram were of the order of centigrades. Higher
difference between temperatures was observed only at
the transformation Fe,o) + Fep9oO — Feyo) in the
sample 6, namely approx. 20 °C. Temperatures given in
Fe—-O diagram are calculated and may be inaccurate.
(Calculations of phase transformation temperatures
might have assumed some simplifications.)

It follows from the obtained results that the prepared
Fe—C-0O samples exhibit characteristic features of both
Fe-C and Fe-O system. This is evident from the
comparison of experimental values of phase
transformation temperatures with the presented
equilibrium phase diagrams (Figs. 4, 5).

Conclusions

Three model alloys with graded carbon and oxygen
content were investigated by the DSC and Netzsch STA
449 F3 Jupiter laboratory system. Low temperature
region (below 1000 °C) of the Fe—C—O system was the
investigated area. Phase transformation temperatures
were obtained. New original data (phase transformation
temperatures) of the Fe-C—O system in the low-
temperature region were obtained. Succession of phase
transformation was suggested for all the samples.

The temperatures were compared with the equilibrium
Fe—C diagram and with the equilibrium Fe—O diagram.
In majority of transformations temperature differences
of the order of units of °C were observed. Influence of
carbon and oxygen content (chemical composition) on
temperatures of phase transformations was assessed as
well.

It follows from the literature search that there is a lack
of thermo-physical and thermo-dynamical data on Fe
C-O system.

The newly obtained data will serve for completion of
the existing thermo-physical data on the Fe-C-O
system, and they can subsequently contribute also to a
clearer description and easier understanding of more
complex poly-component systems, like for example
steels.

The Fe-C-O system will be still subject of extensive
research at our working site.
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MO SPR - theory and experiments

MO SPR - teorie a experimenty

doc. RNDr. Jaroslav Vicek, CSc., doc. Dr. Ing. Michal Lesiiak, prof. Ing. Jaromir PiStora, CSc., RNDr.
FrantiSek Stanék, Ph.D., RMSTC, VSB-Technical University of Ostrava

The paper is devoted to Au/Fe/Au/glass and Au/Fe/glass structures intended as MO SPR (Magnetic-optical Surface
Plasmon Resonance) sensor units. The model approach based on matrix algebra is used to describe the response of
discussed structures to external magnetic field. The theoretical results are confirmed by experiments realized by
Multiscope device.

The application of response factor for MO SPR structures description is limited. We observe an extremely high
sensitivity of this factor to the geometrical samples parameters. The 2 nm redesign of ferromagnetic film thickness
modulates the value in the frame of one order. The second reason related to the dependence on external magnetic
field. While the theoretical calculation shows very clear and promising results (the response varies proportionally
to decay of external magnetization), the experimental data do not confirm this tendency.

As regards the F factor, the dependence of its maxima on external magnetization is sufficiently expressive. This
response has practically linear character such as change of external magnetic field and ferromagnetic thin film
thickness.

Prispévek je vénovan meéreni Au/Fe/Au/sklo a Au/Fe/sklo struktur urcenych jako MO SPR (magneto-opticka
rezonance povrchovych plasmonii) snimace. Tyto struktury zkoumdame z hlediska moznosti jejich uplatnéni v
senzorice. Snazime se o vyvoj senzoru magnetického pole na optickém principu. Zamérili jsme se na optimalizaci
vrstev. Provadeli jsme geometrickou a materialovou optimalizaci pro co moznd nejvétsi odezvu magnetického
pole.Model pristup zalozeny na maticové algebre se pouziva k popisu odezvy diskutovanych konstrukci na vnéjsim
magnetickém poli. Teoretické vysledky jsou potvrzeny experimenty realizovanymi pomoci zarizeni Multiscope, kde
se meérila zavislost uhlu dopadu na reflektivite na vzorcich, které byly pripraveny na zdkladé matematického
modelovdani.

Poucziti faktoru odezvy pro MO SPR ma omezenou platnost. Zjistili jsme extrémné vysokou citlivost tohoto faktoru na
geometrii vzorki. Druhym diivod souvisi se zavislosti na vnéjsim magnetickém poli. Zatimco teoreticky vypocet
ukazuje velmi jasné a slibné vysledky, experimentalni data nepotvrzuji tuto tendenci.

U faktoru F je jeho zavislost na vnejsi magnetizaci velmi vyrazna. Tato odezva ma prakticky linedrni charakter, jako
napriklad zmeény vnejsiho magnetického pole a tloustky feromagnetické vrstvy. Tento faktor nam vyhovuje pro
charakterizaci MO SPR jevu.

Tyto dva faktory nam umozni navrhnout struktury pro MO SPR snimac.

The application of Au/ferromagnetic film/Au  experimentally estimated using Multiscope (Optrel

sandwiches for MO-SPR (Magneto-Optical - Surface
Plasmon Resonance) sensors makes it possible to
modify the reflectance values. The optimization of
sandwich layer thicknesses and changing the gold thin
film thickness of the layer, originally in contact with the
studied medium, enhances the response by approx. two
orders of magnitude [1]. The geometrical and material
optimization of the MO-SPR sensor depends on the
accurate control of the thicknesses of noble metal and
magneto-optical thin films forming the sensing unit, the
magneto-optical coefficients of applied ferromagnetic
layers, and the values of reflectance without
magnetization [2].

The reflectivity was calculated by rigorous coupled
wave algorithm (RCWA) implemented in the Matlab
own code. The theoretical results have been compared
with experimental ones achieved by implementation of
Fe thin films to SPR structure. The reflection data were

GbR) completed by electro-magnet with the digitally
controlled source producing predefined magnetic fields.
The magnetic field modulation of the MO-SPR response
for the transverse orientation of external magnetic field
is described and induced anisotropy effect is discussed.
To this purpose, two response factors were introduced
relating to two different optical MO-SPR structures. The
sensitivity to outer magnetization was numerically
modelled and verified experimentally.

1. Response factors

The well-known non-reciprocity of MO-SPR reflection
response observed by polarity change of the external
magnetic field has been studied for various optical
hetero-structures - see e.g. [3] and references therein.

If we aim to exploit this principle in magnetic field
sensing, then an appropriate factor of response must be
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chosen, which optimally represents the studied effect in
the given optical structure. The frequently used function
is the ratio

+ —

R
+ _ 124
P (9) R TR R (1)

pp

where Rpip is the reflectance of the p-polarized light

with signs denoting opposite directions of external field.
This quantity can achieve quite expressive extremes in
the SPR minima or in their close neighbourhood. The
resulting effect exhibits outstanding dependence on
thickness of metallic layers [4]. During SPR resonant

state, the factor p*(¢) modulated by magneto-optical

effect is maintained or increased, which results in a
sharp enhancement of MO influence in the reflected
field.

Unfortunately, if the compound of a ferromagnetic in
optical structure is too large, the SPR minima become
too flat, so the factor (1) can not be reliably applied.
This is the reason for searching another other type of
response factor. Since the high sensitivity to external
magnetization is the basic demand, we start with the

difference AR, () =|R,, — R, | . )

As we showed in [5], this function does not achieve its
maxima at the reflectance extremes, but we observe its
increase at a certain incidence angle between Q(R,, max)
and ¢(R,,min). In this range of incidence angles we aim
to localize a point or thin interval with the maximal MO
response.

In order to estimate the difference AR;p with the

required accuracy, the slope s(¢) should be as minimal
as possible despite the sufficiently high reflectance. In
such a case, the measurement stays resistant to a small
change of incidence angle, what is desirable for the
declared aims. The mentioned properties can be
expressed by the merit p of the reflectance Ry, in the
magnetically neutral state. We introduce this one in the
form

ulg) = o Rpp(@)(1 — sina),

WA ppld]

Ad (©))

@ = arc tan s(¢) = arc tan

that varies between 0 and 1, thereby the values close to
1 fulfil the optimality requirement. If we supply the
response function (2) by the merit defined in (3), we
obtain a more truthful form of response factor

F(§)=n($).AR,,(9) (4)

The relatively low sensitivity of F.. to a thickness
variance, as well as to a change of incidence angles [5],
validates the stability of the proposed sensing principle
regarding the multilayer parameters.

2. Measurements
2.1 Experimental set-up

The used Multiscope device (Optrel GbR, Germany,
[6]) was originally constructed for SPR measurements.
In particular, the intensity of reflected light is detected
as a function of the incidence angle — at the fixed
wavelength of 632.8 nm in our case. We completed this
equipment by a digitally controlled original electro-
magnet with the power source up to 30 A, which
enables generation of predefined magnetic field of the
induction up to 300 mT.

The Otto ordering of the basic SPR system with the
Si0, prism (90 deg vertex angle) was applied, where the
immersion liquid was of the same refraction index as
the coupling prism.

2.2 Samples

As the base of samples, the 1.1 mm thick glass plate
(BK7) was used, from which the rectangular substrates
(10 x 80 mm regarding to the implemented electro-
magnet) were prepared and cleaned by alcohol. The
metallic bi-layers were deposited successively without
interruption in the vacuum chamber (Leybold Heraeus
7550): the pressure of 0.2 Pa and power of 150 W for
iron, 0.2 Pa /75 W for the gold protect deposition. The
process ran in an oscillating mode with exactly 0.5 nm
deposition step in any period.

For the MO-SPR reflectometric experiments the
material characteristics were established at the
wavelength of 632.8 nm as follows: n, = 1.4571 (fused
silica prism [8]), n, = 1.5146 (BK7 glass plate), ns, =
0.1911 — 3.3577i [5], n, = 1 (air), gr = -1.0365 -
17.7672i, Q. = 0.0386+0.0034i [7]. Here, n denotes a
refractive index, € is the relative permittivity and Q is
the Voigt parameter.

For the reasons discussed in the previous section we
analysed two samples in the set-up with a coupling
prism — see Fig. la, b. The first one (glass / Au 11nm /
Fe 7 nm / Au 6 nm) in Kretschmann ordering of
plasmonic system was studied regarding the properties

of the factor pi(d)) because of its typical SPR

reflection response. The second one (glass / Fe 20 nm /
Au 5 nm) represented the Otto ordering with
emphasized MO active layer that was chosen to
illustrate the sensing ability expressed by the factor F.
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Fig. 1 (a) The factor pi (¢) as the function of external
magnetization: (a) numerical model; (b) measured data.
Obr. 1 Faktor pt () jako funkce externi magnetizace: (a)

matematicky model, (b) naméfena data.

3. Results and Discussion

3.1 Response factor p*(¢)

Theoretical calculation shows very clear and promising
results (Fig. 1a): the response varies proportionally to
the decrease of external magnetization. The
experimental data do not offer similar answer, which
complicates possible practical use. With respect to the

variability of p*(¢) the choice of its maxima or minima

as a representing point can be an advantage of this
factor (Fig. 1b shows the second case).

3.2 Response factor F

The comparison of experimental and numerical
reflectometric data shows sufficient agreement in the
interval between the maxima and minima. Together, we
observe expected differences corresponding to two
opposite transversal orientation of external magnetic
field.

Conclusions

The application of p*(¢) response factor for MO SPR

structures description is limited. We observe an
extremely high sensitivity of this factor to the
geometrical samples parameters. The 2 nm redesign of

ferromagnetic film thickness modulates the p*(9) value
in the frame of one order. The second reason related to
the dependence on external magnetic field. While the
theoretical calculation shows very clear and promising
results (the response varies proportionally to decay of
external magnetization), the experimental data do not
confirm this tendency (Fig. 1).

As regards the F factor, the dependence of its maxima
on external magnetization is sufficiently expressive.
This response has practically linear character, such as
change of external magnetic field and ferromagnetic
thin film thickness.
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Stroj SPUTT 500 pro creepové zkousky malych vzorki

Small Punch Creep Testing Machine SPUTT 500

Dr. Ing. Zdenék Kuboii,, Ing. Daniel Omacht, Zdenék Kubanek, Jan Panna, Roman Dolezal, RMTVC,
MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.0., Ostrava

Tento clanek je venovan popisu funkci nového stroje SPUTT 500 urceného pro provadeni creepovych zkousek
malych vzorkii, ktery byl vyvinut ve spolecnosti MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.o., v souladu
s pozadavky predpisu CEN CWA 15627, cast A, ktera se zabyva prave creepovymi zkousSkami malych vzorkii. Kromé
popisu vychozich predpokladii a principu creepovych zkousSek malych vzorkii jsou zde uvedeny hlavni soucdsti
zkuSebniho stroje vcetné zkuSebni patrony a zpusobu jejiho upevnéni ve zkuSebni vidlici, pecni jednotky, zpiisobu
zatizeni, metody ochrany vzorku proti oxidaci argonovou atmosférou, postupu mereni deformace a také ridiciho
systemu spolu se softwarem. V dalsi casti ¢lanku je pak strucné nastinéna problematika urceni zkuSebnich
parametrit u SPCT vzorku, kdy se pri konstantnim zatizeni méni v priibéhu zkouseni velikost napéti, a pro praktickée
aplikace je stanoven koeficient pro prepocet zatizeni na napeti. Na zavér je uveden priklad zkouseni a hodnoceni
creepovych viastnosti oceli X20 CrMoV 12-1 pomoci SPCT zkousek a jejich porovnani s vysledky ,, klasickych ™
creepovych zkousek provadenych na standardnich zkusebnich vzorcich. Ukdzalo se, Ze pro tento typ materialu bude
nutné modifikovat bézné pouzivany koeficient prepoctu zatizeni a napéti.

The paper demonstrates the new version of small punch creep testing machine SPUTT 500. The machine was
developed in MATERIALS AND METALLURGICAL RESEARCH, Ltd. in full accordance with the CEN CWA
15627, part A dealing with small punch creep testing of metallic materials. Readers will find in the article
description of the testing principle of the small punch creep tests (SPCT), the most important facts about the testing
machine like method of sample clamping in the testing cartridge and testing fork, heating furnace with argon
protective atmosphere, the method of automated loading and manipulation with weight, deformation measuring
equipment and control system with user friendly software. The next part of the article outlines briefly the problems
with correlation of testing parameters in SPCT tests, where, in spite of the fact that the load is kept constant during
testing, the applied stress changes due to change of the contact area of the test sample and the puncher. Besides the
equations originating in the membrane stress and theory of elasticity, the simple relation between load and stress is
given here, too. At the end of the article an example of testing and evaluation of creep properties of the steel X20
CrMoV 12-1 with SPCT tests is described and their comparison with the results of the "classic" creep tests on
standard test specimens is presented. It turned out that for this type of material it will be necessary to modify the
commonly used relation between load and stress.

During 2012, three new SPUTT 500 machines were completed and put into operation. In conjunction with the
existing creep laboratory it represents an opportunity to extend the existing capacity of the testing SPCT samples
and also the possibility to evaluate the actual creep characteristics of small samples taken from the operating
components without removing the solid samples and the necessity of the following repairs.

Na zékladé vice nez 10 let zkuSenosti ziskanych v hodinu. U aktualni verze 1.7 je vylepSeno zejména
oblasti zkouSeni a hodnoceni vlastnosti kovovych  méfeni zatizeni a také pruchod ochranného plynu v peci.
materiald pomoci malych vzorkt pracovnif:i quleénosti

MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM  Hlavni souéasti stroje SPUTT 500 a princip
s.r.0., vyvinuli zkuSebni stroj SPUTT 500. Zatizeni bylo provadéni creepovych zkouSek malych
navrzeno v souladu s pfedpisem CEN CWA 15627 [1], o

ktery shrnuje vysledky vyzkumu v této oblasti vzorkil (SPCT testy)

provadénych za vice nez 15 let [2 aZ 9] a ktery se 7 xopni siroj SPUTT 500 (obr. 1) mé tyto hlavni
pouziva v celoevropském méfitku ke stanoveni

, . N specifikace:
creepovych  charakteristik  materiali ~ komponent « Provddni creepovijch zkouSek maljch vzorkd
pracujicich pii zvySenych teplotach. Stroj ma unikatni, podle CEN CWA 15627
pravné chranénou konstrukci a pfi jeho ndvrhu a - Rozsah pracovnich teplot mezi +20 °C a 650 °C.
realizaci bylo pouzito dlouholetych zkuSenosti s «  Rozsah zatizeni od 30N do 500 N

provadénim creepovych zkouSek ve spojeni s
nejnovejSimi  méficimi  zafizenimi a metodami.
Jednoduchy design zajistuje vysokou spolehlivost a
konzistentni vysledky, vyhodou je i usporny provoz s
pfikonem 220 W a 0.6 litru argonu na jednu zkuSebni

* PIné¢ automatické =zatizeni vzorku s hladkym
priabéhem a dosazenim plného zatiZzeni do Is bez
razu.

*  Umisténi zkuSebniho vzorku v ochranné atmosféie
argonu po celou dobu trvani zkousky.
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* Dvoupasmova elektrickd odporova pec pro
ekonomické vytapéni a jeho velmi piesnou
regulaci.

* Vizualni indikace provozu stroje.

* Docasné zadlozni napdjeni (max. 15 min.)
eliminujici kratkodobé vypadky elektfiny ¢i

umoziujici pfechod na zalozni napéjeni.
* PIné automatické ovladani provozu stroje pomoci
PC a uzivatelsky pfijemny software.

Princip zkouSeni penetracnich testd (klasickych i
creepovych) malych vzorkl je znazornén na obr. 2.

Obr. 1 Zkusebni stroj pro SPCT zkousky SPUTT 500
Fig. 1 Small punch creep testing machine SPUTT 500

Kovovy raznik s pulkulovou hlavou nebo v pfipadé
creepovych zkousek malych vzorkd také keramicka
kulicka o praméru 2,5 mm (pozice 2 na obrazku 2) je
tlacen do zkuSebniho vzorku (pozice 1), kterym je disk
o priméru 8 mm s tloustkou 0,5+0,005 mm. Vzorek
samotny je pevn¢ fixovan mezi dvéma pfitlaénymi
maticemi (pozice 4 a 5), které jednak stfedi jeho polohu,
jednak zabranuji pohybu nedeformovanych ploch
zkusebniho téliska béhem zkouseni. Prihyb vzorku pfi
samotném zkouseni (respektive posun razniku ¢éi

tlacného trnu kulicky - pozice 3 na obr. 2) je pfenasen
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Obr. 2 Princip penetracnich zkousek malych vzorka
Fig. 2 Principle of small punch testing

do snimace deformace a zaznamenavan v soufadnicich
¢as-deflexe vzorku. Otvor ve spodni pfitlané matici, do
kterého je vzorek zamackdvan, ma v souladu
s doporucenim [1] a zdtvodu reprodukovatelnosti
vysledkti zkousek primér 4 mm a hranové zkoseni 45°
na 0,2 mm.

Konstrukce a soucasti stroje SPUTT 500

ZkuSebni patrona

Hlavni soucésti creepového stroje pro malé vzorky je
zkuSebni patrona, do niz je vzorek upevnén a kterd se
vklada do zatézovaciho mechanizmu stroje. Pfi vyrob¢
této patrony (obr. 3 a 4) byl velky diraz kladen na
odolnost jednak proti vysokoteplotni oxidaci, jednak
proti teCeni. Proto jsou nejvice namahané dily, horni a
dolni upeviiovaci matice a raznik, vyrobeny z niklové
superslitiny - Inconelu 617. Ostatni ¢asti jsou vyrobeny
z austenitické chromniklové Zaruvzdorné oceli.
Keramicka kulicka je vyrobena z ¢istého Al,Os,
(FRIALIT F99.7) vyrobce FRIATEC AG. Tvrdost této
kulicky méfend metodou dle Knoopa 100g je 23000
MPa. Kulicka mé& rovnéz vynikajici rozmérovou
presnost: ©2,5+0,0005 mm a sféricitu 0,0005 mm, pfi
drsnosti povrchu men$i nez 0,1 um. Kulicka byla
testovana v laboratornich podminkach na tlak pfi
zatizeni az 2000 N, tedy 4krat vice, nez je maximalni
mozné pracovni zatizeni. Nebylo zjisténo zadné
poskozeni, ani nalezeny povrchové vady, a to ani pii
sledovani pod mikroskopem.

Obr. 3 Sestavena zkusebni patrona
Fig. 3 Assembled testing cartridge

Obr. 4 Jednotlivé dily zkuSebni patrony
Fig. 4 Individual parts of testing cartridge

ZatéZovaci systém a pecni jednotka

Sestavena zkuSebni patrona je vlozena do testovaci
vidlice a posazena na pevny piic¢nik stroje. Testovaci
vidlice prochazi dvoupasmovou odporovou peci v
plynotésné keramické trubici. Tato pec ma dvé
asymetrické topné zony, kvuli vy$simu odvodu tepla ve
spodni Casti pece, a kazdd zdéna je monitorovdna a
regulovana samostatn€. Maximalni zkuSebni teplota je
650 °C a skutecna teplota vzorku je méfena plastovym
Cr-Ni termoclankem typu K a je automaticky udrzovana
fidicim systémem po celou dobu zkousky s piesnosti
+2  °C. Naméfené hodnoty jsou automaticky
zaznamenavany do databaze a nasledné zahrnuty do
zaveérecného hodnoceni a protokolu zkousky.
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Zatizeni vzorku je dosazeno pomoci sady velkych
zavazi (3x10 kg, 2x5 kg, 3x2 kg, 2x1 kg — viz obr. 5a) a
laboratornim zavazim 1 g az 500 g. Pfenos zatizeni od
zavazi na vzorek je zajiStén pomoci testovaci vidlice
(obr. 5b).

a)
Obr. 5a) Sestava zavazi a tenzometr méfeni zatizeni
Obr. 5b) Testovaci vidlice
Fig. 5a) Set of weights and load measurement gauge
Fig. 5b) Testing fork

b)

Rozsah zatizeni se pohybuje v rozmezi od 30 do 500 N.
Tvar velkych zavazi byl navrzen s diirazem na snadnou
ose tahla, aby se zabranilo vzniku ohybovych momentt
pfi jeho vychyleni. VSechna zavazi jsou kalibrovana.
Obsluha stroje tak mutze s pomoci sady laboratornich
zavazi sestavit celkové zatizeni zkouSky s piesnosti na
1 g. Zatéz je trvale méfena snimacem sily typu S2 (obr.
S5a) vyrobce HBM, méfici rozsah (0-500) N, tfida
presnosti 0,05, relativni odchylka +0,25 % z rozsahu, tj.
pfi maximalnim zatizeni 500 N +1,25 N.

Zatizeni a odtizeni zkousky, pfi kterém je podle [1]
pozadovana doba neptesahujici 1 sekundu a zéaroven
absence jakéhokoliv razu, je dosaZzeno pomoci
§roubového zveddku (obr. 6). Sroubovy zvedak se
sklada  z  elektromotoru, S$nekové pievodovky,
ozubenych kol, pracovniho Sroubu a lozisek dosedaci
desky. Dolni a horni pozice zvedaku jsou kontrolovany
mechanickymi snimaci a velikost i rychlost zdvihu

Obr. 6 Sroubovy zvedak - vnitini pohled
Fig. 6 Screw jack - inside view
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je plynule nastavitelnda pomoci frekven¢niho meénice.
Tocivy moment od motoru se pfenasi k nosné desce
fetézem, coz predstavuje feSeni s minimem udrzby.
Manipulace se zavazim (zvedani a spousténi) je
automatickd a ovladand fidicim systémem stroje.
Bezpecnostni kryty a senzory pak brani moznému
poranéni obsluhy béhem provozu.

Ochrannd atmosféra argonu

Pti provadéni SPCT zkousek je doporuceno pouzit
ochrannou atmosféru, kterd ma zabranit, aby byl
zkuSebni kus vystaven oxidaci vzdusnym kyslikem.
Princip ochrany vzorku spociva u stroje SPUTT 500
v pfivedeni ochranného plynu - argonu do prostoru pod
vzorek, plyn dale pokracuje ¢tyimi kanaly ve spodni
ptitlaéné matici (viz pozice 1 na obr. 7 vlevo) a dvéma
kanaly v horni matici (pozice 2) se dostiva piimo na
horni povrch vzorku. Plyn je pak z prostoru zkouseni
vyveden prostiednictvim bocnich drazek v razniku.
Vyplnéni zkuSebniho prostoru ochrannym plynem je
ukazano na obr. 7 vpravo.

Na zacatku zkouseni fidici systém zcela vyplni testovaci
sestavu argonem. Po urcité dobé fidici systém uzavie
ventil a plyn proudi v systému v mnozstvi cca. 10
ml/min. Tento prutok je pln¢ dostacujici, aby se
zabranilo oxidaci vzorku vzduSnym kyslikem. Jako
ochranny plyn je doporucovan argon 4.6 (Cistota
99.996 %) nebo lepsi. Pritok plynu ve stroji je fizen
hmotnostnim pritokomérem a regulatorem s rozsahem
0-13 ml/min. Pozadovany pratok je automaticky
nastaven fidicim systémem.

ARGON

Obr. 7 Schéma proudéni argonu kolem vzorku
Fig. 7 Scheme of argon flow around the specimen

ARGON

M¢éieni deformace vzorku

Deformace vzorku je méfena pomoci jeho prihybu
béhem zkouseni a tento prithyb je pfenasen z razniku na
snima¢ pomoci ramena. Na zacatku zkouseni, tedy po
nabéhu a stabilizaci teploty, ale jesté pifed samotnym
zatizenim, je hodnota deformace nastavena na nulu. Po
zatizeni vzorku se jeho deformace pfenasi pies rameno
na snima¢ deformace a pribézné€ je zaznamendvana.
Meéfeni je zajisténo presnym indukénim snimacem (viz
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obr. 8) pracujicim srozsahem +5 mm a maximalni
chybou linearity 0,9 %.

Obr. 8 Méreni deformace zkuSebniho vzorku
Fig. 8 Measurement of sample deformation

Ridici systém a ovladaci software

SPUTT 500 je pln¢ automatizované zkusebni zafizeni,
které pracuje v prostiedi operaéniho  systému
Windows 7. Na pracovni obrazovce softwaru se
prabézné ukazuji a do paméti pocitate zaznamenavaji
data ze senzorG (teplota vzorku, zatizeni vzorku,
deformace vzorku, pritok argonu, teplota fidicich
termoclankti obou pasem pece, stav UPC), viz obr. 9.
Zpusob zaznamu deformace je mozné nastavit bud
v zavislosti na Case, nebo na prihybu vzorku, pficemz
na pocatku zkouSeni je zapis udaj zrychleny, aby bylo
mozné postihnout rychlé zmény deformace jiz béhem
samotného zatézovani. Zkusebni protokol pak obsahuje
vSechna vstupni data dulezita pro identifikaci zkousky,
(typ a jakost materialu, jeho provozni historie, misto
odbéru vzorkll) a zkouSeni (teplota, zatizeni, datum,
apod.). VSechna tato data jsou ulozena do souboru s
nazvem testu. Soucasti vysledného protokolu jsou také
grafické zavislosti méfenych hodnot, zejména pak
Casové. Pro dalsi zpracovani vysledkti mimo software je
mozny export naméfenych dat ve formatech
kompatibilnich s programem EXCEL.

Obr. 9 Vizualiza¢ni vystup fidiciho softwaru s aktudlnimi hodnotami
meéfeni

Visual output of the control software with actual testing
values

Fig. 9

Vztah SPCT zkouSek a creepovych zkouSek
v jednoosém tahu

Definice vztahu mezi zatizenim u SPCT zkousek a
napétim u “klasickych” creepovych zkousek je
zékladnim predpokladem pro Siroké uplatnéni SPCT
zkousek pro hodnoceni creepovych vlastnosti oceli. Pfi
jeho odvozeni se vychazi z jednoduchého piedpokladu,
ze ur€ité zatizeni odpovida danému napéti tehdy, kdyz
klomu zkuSebni tyce dojde vobou piipadech ve
stejném cCase. Problém je vSak to, Ze u SPCT zkousek
neni napéti béhem zkouseni konstantni. Na pocatku je
deformace velice mald a zatizeni se realizuje pfes
smykova napéti vyvolanda ohybovym momentem.
V dal§im stadiu teCeni pak deformace narlstda a
rozhodujicim faktorem se stdvd membranové napéti,
které se ovSem méni v zavislosti na prihybu vzorku a
zmén¢ tloustky jeho stény.

V [1] je uvedeno né€kolik vztaht,, které fesi vyse
uvedenou otazku a které byly vSechny odvozeny od
rovnovahy mezi zatizenim a membranovym napétim
bez uvazeni ohybového napéti. Jelikoz je pfi SPCT
zkousce pruhyb pifi lomu obvykle 3-4 nasobkem
tloustky vzorku, je pfi tak velké deformaci zanedbani
ohybového namahani akceptovatelné. Tyto rovnice byly
odvozeny na zakladé¢ pivodni Chakrabartyho rovnice
pro membranové napéti, kterd je odvozena z teorie
pruznosti [10]:

E:Zﬁ-h-%sinzﬁo (D
o

kde F je zatizeni [N], o predstavuje napéti [MPa], &
reprezentuje  tloustku zkusSebniho télesa v misté
kontaktu s raznikem [mm], » je polomér razniku [mm] a
6, je kontaktni tthel mezi raznikem a vzorkem.

Obecny vzorec pro stanoveni zkuSebniho zatiZeni pro
SPCT zkousky pak muze byt vyjadien ve tvaru [1]:

L 333k, R -r'?-h, ()
o

kde R je polomér otvoru ve spodnim dilu upeviiovaci
matice a kg pledstavuje korelatni faktor, ktery
vyjadiuje vliv rozdilné creepové taznosti jednotlivych
material nebo i téhoz materidlu pti riznych teplotach a
napétich.

Pti praktickém provadéni SPCT zkouSek bylo zjisténo,
ze u velké skupiny materidll vcetné feritickych
nizkolegovanych i chromovych modifikovanych oceli
plati zjednoduseny vztah:

L const - h; 3)
o
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Priklad hodnoceni creepovych vlastnosti
oceli pomoci SPCT zkousSek

Srovnani vysledkt ,klasickych® creepovych zkousek a
zkousek SPCT bylo provadéno na materialu
X20CrMoV 12-1 zkouSeném ve stavu po dlouhodobém
provozu v podminkach creepového namahani. V tabulce
1 jsou spolu s vysledky SPCT zkousek uvedeny také
vysledky ,.klasickych® creepovych zkousek.

Tab. 1 Vysledky creepovych a SPCT zkousek
Tab. 1 Results of creep and SPCT tests

. Teplota | Napéti | ZatiZeni | Doba do lomu

Zkowska o) [MPa) | (N) (h)
650 109 - 35

creep 640 109 - 76
620 109 - 188

650 - 206 101

SPCT 640 - 206 146
620 - 206 544

Na obr. 10 jsou ukazany creepové kiivky SPCT vzorka
zkousenych pii tiech riznych teplotach (620, 640 a 650
°C) a zatizeni 206 N.

Obr. 10 Creepové kiivky oceli X20CrMoV 12-1
Fig. 10 Creep curves of the X20CrMoV 12-1 steel

Zavislost doby do lomu ¢ na teploté¢ lze jak u

creepovych, tak 1 u SPCT zkouSek popsat

Arrheniovskou rovnici ve tvaru:

tedy procreep ; —B.g™" -exp Qo 4
' RT

a pro SPCT { =B-F™"-exp 9 (5)
" RT

kde Q je zdanlivou aktivaéni energii creepu (kJ/mol), n
pfedstavuje napétovy (zatéZovaci) exponent, T
absolutni teplotu (K), R univerzalni plynovou konstantu
(R=8,314 J/molK) a B je konstanta.

Na zékladé vysledk provedenych zkouSek obou typt
lze proto stanovit zdéanlivou aktivacni energii creepu,
ktera ¢ini pro:

—  creepové zkousky: 372 kJ/mol,

—  SPCT zkousky: 394 kJ/mol,

a je tak vySsi ve srovnani s hodnotami dfive
publikovanymi pro skupinu 9 az 12% chromovych

modifikovanych oceli a oblast disloka¢niho creepu, kdy
se tato aktivacni energie pohybovala okolo 500 kJ/mol
[11]. Naproti tomu aktivacni energie stanovena u oceli
P 91 pii zkouseni SPCT vzorki i creepovych zkousek se
pohybuje v rozmezi cca. 300 az 350 kJ/mol [12, 13] a
je tedy vyznamné niz$i. Nizsi zjisténé aktivacni energie
sledovaného materidlu oproti odpovidajici hodnoté u
oceli X20CrMoV 12-1 mohou souviset se skute¢nosti,
ze se jednd o creepové exponovany materidl a vyse
aktivaéni energiec lomu pfi creepu samoziejmé
nevyhnuteln¢ souvisi s aktudlnim stavem struktury a
creepového doziti. Nizka aktivaéni energie zjiSténa u
oceli P 91, a to i ve vychozim stavu, je pak pfi védomi
skuteCnosti, Ze tato ocel patii do stejné skupiny
vyznamné precipitané zpevnénych oceli, dost
prekvapiva.

Rozdilnost dob do lomu pozorovana u ,klasickych*
creepovych zkousek a zkousek SPCT provadénych pfi
stejné teplot¢ ukazuje na to, Ze pouzity prepocitaci
koeficient mezi napétim a zatizenim ve vysi 1.89
(F=1.896) neni pro tento material a dané podminky
zcela vhodny. Pro jeho zpfesnéni je nezbytné provést
sérii creepovych 1 SPCT zkousek na daném materialu
vrozmezi napéti i teplot takovém, aby bylo mozné
prekryt napétovou zavislost 1 zavislost zatizeni na dobé
do lomu a tim dany koeficient upravit.

Zavér

V pribéhu roku 2012 byla stavba celkem tii téchto
novych stroji dokonéena a stroje byly uvedeny do
provozu. Ve spojeni s creepovou laboratofi predstavuji
vyznamné doplnéni a rozSifeni stavajicich kapacit na
zkouseni SPCT vzorkd a také moznosti provadeét
hodnoceni aktudlnich creepovych charakteristik na
malych  vzorcich  odebranych  z provozovanych
komponent bez nutnosti odbéru masivniho vzorku a
nutnosti nasledujicich oprav.

Podékovani
Tato prdace vznikla pii FeSeni projektu C.
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  ,,Regiondlni  materidlové
technologické vyzkumné centrum*, v ramci

Operacniho programu Vyzkum a vyvoj pro inovace,
financovaného ze strukturdlnich fondu EU a ze
statniho rozpoctu CR.
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Infracdervena spektroskopie povrchovych oxidi na pasech orientované
transformatorové oceli

Infrared Spectroscopy of Oxide Layer on Strips of Grain Oriented Electrical
Steels

Ing. David Hrabovsky Ph.D., RMTVC, VSB-Technicka univerzita Ostrava, doc. Mgr. Kamil Postava Ph.D.,
Institut fyziky, VSB - Technické univerzita Ostrava

Pri vyrobé orientovanych pasi transformatorove oceli (anglicky - grain oriented electrical steels GOES) je dulezita
znalost sloZeni povrchovych oxidii po primarni rekrystalizaci (oduhliceni). Slozeni této vrstvy ma podstatny viiv na
prubéh sekundarni rekrystalizace a tedy na dosazené magnetické viastnosti a také na kvalitu izolacni sklovité vrstvy
vzniklé v této fazi.

Obvykle pouzity postup — rozpusteni vzorku, filtrace oxidii a jejich analyza — je zdlouhavy a neumoziiuje pritbéznou
kontrolu slozeni behem vyroby. Alternativni metodou je primé méreni infracervené reflektivity. Vyhodou tohoto
postupu je, ze je to metoda bezkontaktni a nevyzaduje zadnou upravu vzorku. Potencidlné je tedy pouzitelnd pro
priubézné monitorovani vyroby. Pouziti infracervené spektroskopie jiz bylo v literature diive popsano, ale nase prvni
pokusy nebyly uspésné.

V' teéto praci jsme postupné pouzili ruzné techniky IC reflexni spektroskopie na sérii laboratorné oduhlicenych
vzorki pri rizném slozeni oxidacné redukcni atmosféry a tedy i s riznym vyslednym sloZenim. Zmérena spektra
Jjsme konfrontovali se sérii modelit a identifikovali jsme mechanismus a citlivost metody ke slozeni vrstev.

The knowledge of composition of subsurface layer after first recrystallization is crucial for the production of grain
oriented electrical steels (GOES). Its composition influences importantly the consequent secondary recrystallization
and then quality of the final product. Generally used method for determination of subscale composition consists in
sample dissolution, filtration and subsequent analysis. Disadvantage of this method is long sample preparation and
that it does not allow real time monitoring of the production. Alternative technique of direct infrared reflectivity
was already described in the past, but in our case the result was not coherent with expected composition.

We have performed experiments using various infrared spectroscopy techniques on series of laboratory prepared
samples at various composition of atmosphere. We have measured IR reflectivity at normal incidence normalized to
gold reference sample with no particular evidence of absorption peaks. Then we have used variable angle extension
for grazing incidence angle of 80 degree. We measure the ratio of intensity p-polarized light over s-polarized light.
This ratio correlates well with absorbance in the dielectric layer. We found absorption peaks although their position
does not correspond to expected bulk values. Finally we have used attenuated total reflection technique with similar
results and improved sensitivity around 1100 cm™. We have identified some correlation between the dew point and
the amplitude of this plateau. Then we have used series of optical models. Models confirmed the shift of the peak
positions once the layer is enough thin and on iron substrate. Most importantly we have found that silica and
fayalite particles distributed in iron subsurface do not contribute to infrared reflectivity. It means that overall oxide
contents cannot be determined by direct reflectance spectroscopy. On the other hand IR reflectivity is mostly
determined by top layer which is most important for subsequent production steps.

Kiemikovd nizkouhlikatd ocel s dobfe definovanou Féze primarni rekrystalizace (oduhlic¢eni) je zdsadni pro
orientaci krystalovych zrn (zvand Gossova struktura) je  sniZzeni obsahu uhliku v oceli a ke vzniku vrstvy
pro jeji vynikajici magnetické vlastnosti pouzivana pro  oxidd, ktera tvofi zadklad pro sklovitou izolacni
vyrobu transformatorovych  jader. Vychozim  vrstvu vznikajici ve fazi sekundarni rekrystalizace.
polotovarem pro vyrobu pasia orientované oceli je svitek ~ Oduhli¢eni probiha ve vlhéené vodiko-dusikové
nizkouhlikaté oceli Fe:Si (3%) tloustky 2,2 - 2,5 mm. atmosféfe pii teploté kolem 830°C. Pro spravny pribéh
Tento material prochazi prvni fazi valcovani za studena  oduhli¢eni je dulezitd oxida¢né-redukéni schopnost
na tloustku 0,6 mm, primarni rekrystalizaci  atmosféry t.j. pomér p(H,O)/p(H,) na trovni do 0,5
(oduhli¢enim), druhym valcovanim za studena na  (reakce C + H,O — CO + H,). Pii oduhliceni zaroven
finalni tloustku 0,23 — 0,35 mm (dle pozadavku na  vznikaji oxidy v podpovrchové vrstvé do hloubky asi
kone¢ny produkt), sekundarni rekrystalizaci (pfi které 2 pum, které proces oduhli¢eni postupné zpomaluji, a
vznikd Gossova struktura velkych orientovanych zrn) a muazou ho i zcela zastavit. Podle hodnoty poméru
termorovnanim. p(H,O)/p(H,) vznikaji v podpovrchové vrstvé bud
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pouze oxidy kiemiku (pro p(H,O)/p(H,) < 0,1), oxidy
ktemiku a fayalit (Fe,SiO,), ptipadné i oxidy Zeleza (pro
p(H,O)/p(Hy) > 0,7). Pfehledné je to zobrazeno na
obr. 1 podle [1].
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Obr. 1  Slozeni podpovrchové vrstvy v zavislosti na teploté a
atmosféfe pti oduhli€eni - podle US patentu 5,725,681
Fig. 1  Composition of subsurface layer in dependence on the

temperature and atmosphere during decarburisation -
according to the US patent 5,725,681

Pred fazi sekundarni rekrystalizace je na pas nanesena
vrstva MgO, ktera v prub&hu sekundarni rekrystalizace
reaguje s vrstvou oxidd a vznikd sklovitd vrstva
forsteritu. Tato izola¢ni vrstva také vytvaii anizotropni
napéti, které prispiva ke stabilizaci magnetické
doménové struktury.

Z ptedchoziho je zfejmé, Ze slozeni podpovrchové
vrstvy vzniklé béhem oduhliceni (zvlasté pak pomér
SiO, a Fe,Si04) mé zasadni vliv na vznik a pfilnavost
sklovité vrstvy forsteritu, a také na samotny prubéh
sekundarni rekrystalizace.

Sledovani slozeni podpovrchové vrstvy tak umoziuje
dohled nad kvalitou vysledného produktu jesté pred
jeho dokonéenim. Obvykle pouzity postup pro uréeni
slozeni povrchové vrstvy vyzaduje odebrani vzorku
pasu jeho rozpusténi a filtraci zbylych oxida. Tyto
oxidy jsou pak analyzovany naptiklad pomoci

transmisni  infracervené spektroskopie. Jednotlivé
materidly je mozno identifikovat podle jejich
charakteristickych ~ vibraénich  spekter v  blizké

infraCervené oblast. Vhodnou spektralni oblasti je
rozsah 1600 cm™ do 600 cm™, ve které se vyskytuji
absorpce obou materialt, které se vyrazné nepiekryvaji.
Pomér absorpcnich maxim pak mize byt korelovan s
absolutnim slozenim vrstvy. Nevyhodou je, ze tento
postup je zdlouhavy a neumoziuje prubézné
monitorovani vyroby.

Tato nevyhoda mize byt prekonana pfimym méfenim
reflexnich infraervenych spekter, jako to je ukazano
v obr. 2 podle [2]. V této praci jsme postupné pouzili
rizné techniky IC spektroskopie na sérii laboratorné

pfipravenych vzorkd pfi rizném slozeni oxidacné
reduk¢ni atmosféry.

Obr. 2 Infracervené spektrum vzorku po oduhlieni pro rizné
provozni podminky a) s ptevahou SiO,, b) s koexistenci SiO,
a fayalitu, ¢) s pfevahou fayalitu - podle US patentu
5,571,342

Infrared reflection spectra of sample after decarburization at
various conditions a) with majority of SiO,, b) with
coexistence of SiO, and fayalite, c) with majority of fayalite
—according to the US patent 5,571,342

Fig. 2

V prvni ¢asti jsou prezentovana naméfena spektra
reflektivity pii téméf kolmém dopadu, dale pomoci
reflexné-absorpéni spektroskopie (IRRAS) a nakonec
metodou utlumeného totalniho odrazu (ATR), na fadé
provoznich i laboratornich vzorkli. Nasledn¢ jsou
experimentalni data konfrontovana s modely a navrzena
metoda odhadu slozeni vrstvy.

Refractive index of 5102

1500 1000 500
‘Wave number (cm 1 )

Obr. 3a Infracervena spektra SiO, podle [3]

Fig. 3a Infrared spectra of SiO, according to [3]
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Refractive index of FeZSiO A

2%00 1500 1000 500
‘Wave number (cm 1 )

Obr. 3b Infracervena spektra fayalitu podle [4]

Fig. 3b Infrared spectra of fayalite according to [4]

Experiment

V této praci byl analyzovan vzorek oduhli¢eny za
béznych provoznich podminek (A700) a pro srovnani
vzorek ze stejného pasu, ktery byl vystaven rafinaci ve
vodikové atmosféie pifi teplot¢ 1150°C (A70r).
U druhého vzorku pfedpokladame, ze b&hem rafinace
probéhla redukce oxidu Zeleza a v podpovrchové vrstvé
zustalo jen SiO,.

Dale byla pripravena série vzorkd laboratorné
oduhlicenych pii teplot¢ 830 °C pfi rGzném slozeni
redukéné-oxidacni atmosféry. Podminky pfi oduhliceni
jsou shrnuty vtabulce 1. U této fady vzorkl
predpokladame proménlivy pomér mezi fayalitem a
Si0,.

Vzorky byly upraveny na rozmér 40 mm x 20 mm.
Tloustka 0,6 mm je dana touto vyrobni fazi. VSechny
vzorky byly pfipraveny v ArcelorMittal Frydek-Mistek.

Tab. 1 Podminky pfi laboratornim oduhli¢eni
Tab. 1 Conditions for laboratory decarburisation

H, 50 %

rosny bod (°C) | 35 46 53 58 63

p(H,O)p(Hy) 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Vzorky byly méfeny nejprve pomoci prosté
infraCervené  reflektivity ve  vakuovém  FTIR
spektrometru Vertex 70v (Bruker Optics) s vyuZzitim
reflexniho nastavce pii téméf kolmém dopadu (11°).
Namétena spektra (obrazek neuveden) jsou dominovana
silnym poklesem reflektivity z hodnoty 100% témét na
nulu, smérem k viditelné oblasti spektra. Tento pokles je
zfejm& zpisoben spektralné zavislym rozptylem na
drsnosti vzorku. Absorpce SiO, a Fe,SiO, zcela zanikaji
a pokusy o odstranéni této zakladni linie nebyly
neuspesné.

Druhd pouzitd metoda - méfeni reflektivity pii velmi
Sikmém thlu dopadu (anglicky: infrared refection
absorption spectroscopy IRRAS) - je velmi citlivd na

povrchovou vrstvu. Za piedpokladu, ze na substratu s
vysokou odrazivosti je tenka dielektrickd vrstva pak
pomér odrazivosti pro s- a p-polarizované svétlo
(RpRs) odpovida absorpci dielektrické vrstvy [5].
Meéfeni bylo provedeno s nastavcem pro variabilni uhel
dopadu a méfeno v rozsahu 70°- 85° sttidave pro s- a p-
polarizaci. Vzhledem k tomu, Zze spektra v rozsahu
métenych thlt nevykazuji podstatné rozdily, jsou v obr.
4 a obr. 5 prezentovana jen spektra pro thel dopadu 80°.

0.9
vzorky A70 A
0.8 = po rafinaci
— oduhliceny /"" ‘V v
@ l"”-ﬂ
€ o7 »
3 { 7 i Jv
0.6 V/
0.5
1600 1400 1200 1000 800 600 400
Wavenumber (cm™)
Obr. 4 IRRAS spektrum - srovnani vzorku provozné oduhli¢eného a
vzorku po rafinaci
Fig. 4 IRRAS spectra - comparison of production sample and
sample after annealing in hydrogen
0.9 = Serie B70 - 50% H,
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] / ﬂ
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Obr. 5 IRRAS spektra laboratorné oduhli¢enych vzorkt
Fig. 5 IRRAS spectra of laboratory decarburized samples

Srovnanim spekter vzorku provozné oduhli¢eného
(A700) a vzorku po rafinaci (A70r) pozorujeme jasnou
zménu absorpce z 1000 cm™, kterd pravdépodobné
odpovida fayalitu, na 1250 cm™ ktera odpovida SiO,.
Spektra také odpovidaji krajnim ptipadim v obr. 2 ve
shodé s US patentem 5,571,342.

V ptipadé laboratorné oduhlicenych vzorkli (obr. 5)
nepozorujeme zadné vyznamné zmény v poloze
absorpci ani charakteru spektra. Za zminku stoji, Ze ani
v pifipadé provozné¢ oduhliceného vzorku ani
laboratornich ~ vzorcich  nepozorujeme pfitomnost
absorpce SiO,.

Proto byla provedena dalsi série méfeni metodou ATR.
Svazek infraCerveného zafeni je nasmérovan na hranol s
vysokym indexem lomu (diamant n=2,38) ve kterém
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dojde k totalnimu odrazu a svazek vystoupi. Pokud je k
povrchu hranolu pfiloZen (pfitlacen) vzorek pak dojde k
vyvazani zéfeni jen v pfipad¢, ze index lomu vzorku je
vy$§i nez index lomu hranolu. K tomu dochazi
pfedevSsim v oblasti absorpce, kdy je nartist v indexu
absorpce k, spojen s rychlym ristem indexu lomu n (viz
obr. 3). Vyslednd spektra tedy budou pfiblizné
odpovidat spektru absorpce. Na rozdil od metody
IRRAS ocekavame lepsi citlivost k dielektrické vrstve,
protoZze stav rozhrani vrstva-reflexni substrat, ktery je
pro metodu IRRAS podstatny, je jen malo vyznamny pii
technice ATR. Abychom mohli 1épe srovnavat métfena
spektra s modely, provedli jsme méfeni pro s- a p-
polarizaci a pracujeme s podilem Rp/Rs.

1.00
Rada A
= provozne oduhliceny
0.95 — po rafinaci
—_——
0.90 \

€ ges ™~ /’""7
o
. A

Si0,: 1250 cm™ u '
0.75 |
Fayalite: 980 cm’*
0.70
1600 1400 1200 1000 800 600
Wavenumber (cm™)
Obr. 6 ATR spektrum - srovnani vzorku provozné oduhli¢eného a

vzorku po rafinaci

Fig. 6 ATR spectra - comparison of production sample and sample
after annealing in hydrogen
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Obr. 7 ATR spektra laboratorné oduhlicenych vzork
Fig. 7 ATR spectra of laboratory decarburized samples

Meéiend ATR spektra vzorku provozné oduhli¢éného a po
rafinaci (obr. 6) odpovidaji méfenim pomoci metody
IRRAS. Ve spektrech laboratorné oduhlicenych vzorkt
(obr. 7) miZzeme pozorovat ziejmou zavislost velikosti
absorpce kolem 1000 cm™ a také ve velikosti oblasti
kolem 1100 cm™' na sloZeni atmosféry pti oduhli¢ent.

Vysledky a diskuse

Pii prozkoumani naméfenych dat a také hodnot
z literatury mizeme konstatovat, ze piedpokladané
polohy absorpci SiO, a Fe,SiO, na vzorcich
neodpovidaji poloham tabelovanym. Sestavili jsme tedy

opticky model pro vypocet ATR spekter. V modelu
jsme pocitali tenkou vrstvu SiO, na Fe substratu a
meénili jsme tloustku vrstvy. Nad tenkou vrstvou je
vzduchova mezera (150 nm) a diamant, ktery odpovida
pouzité jednotce ATR.

SiO2 layer thickness - Diamond/gap(150 nm)/SiO 2/F‘e
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Obr. 8 Vypoctena ATR spektra pro rtizné tloustky vrstvy SiO, na
Fe substratu
Fig. 8 Calculated ATR spectra for various thicknesses of SiO, on

iron substrate

V obr. 8 mizeme pozorovat podstatny vliv tloustky
vrstvy na polohu maxima a jeho tvar. Odhadnuta
tloustka vrstvy SiO, na vzorku A70r je 40 nm. Podobné
byla modelovana ATR spektra fayalitu na Zelezném
substratu (obr. 9). Bylo zji$téno, Ze poloha maxima
absorpce neni pfili§ zavisla na tloustce vrstvy v rozsahu
do 200 nm a jeji poloha odpovida provedenym méfeni.

Fayalite layer thickness - Diamond/gap(150 nm)/Fayalite/Fe
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Obr. 9 Vypoctena ATR spektra pro rtizné tloustky vrstvy fayalitu na

Fe substratu
Calculated ATR spectra for various thicknesses of fayalite on
iron substrate

Fig. 9

Zkoumanim ATR  spekter vzorkl laboratorné
oduhli¢enych (u kterych ocekdvame postupnou zménu
ve slozeni od SiO, k fayalitu) zjistujeme, ze v zadném
pfipadé neni pozorovana soucasna  piitomnost
obou absorpci (SiO; a fayalit) jak to uvadi naptiklad [2]
(viz obr. 2b). Sestavenim tady modelli jsme nalezli
kombinaci, kterd se nejvice podobd pozorovanym
spektrim. Tento model sestdva z prvni vrstvy fayalitu
(30 nm), dale pak smés fayalit a SiO, (5 nm) a substrat
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Fe. Optické konstanty slozeného prostiedi byly
vypocteny  pomoci  Bruggemanovy  aproximace
efektivniho prostredi (BEMA). Vobr. 10 jsou

zobrazena vypoctend spektra pro rizné poméry SiO,.
Jedin€é model s velmi nizkou koncentraci SiO,
vzhledem k fayalitu realisticky napodobuje pozorovana
spektra. Jiné varianty s vétsi koncentraci SiO, davaji
spektrum podobné tomu v obr. 2b.

BEMA SiO2 + Fayalite - Diam/gap(150 nm)/Fayalite(30 nm)/EMA(5 nm)/Fe
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Obr. 10 Vypoctena ATR spektra pro sytém Fayalit/Fayalit+SiO2/Fe

— imitujici pozorovana spektra laboratorné oduhlicenych
vzorki

Calculated ATR spectra of the system
Fayalite/Fayalite+SiO,/Fe simulating the spectra of
laboratory decarburized samples.

Fig. 10

Tloustky vrstev stanovené pomoci vySe uvedeného
modelu jsou fadové mensi neZ drsnost vzorku, proto je
musime povazovat za efektivni parametr modelu a
nikoliv jako realnou tloustku. Celkové je ale urcené
mnozstvi oxidli ve vyrazném nesouladu s ocekavanou
tloustkou  podpovrchové  vrstvy  kolem  dvou
mikrometrti. Vzhledem ke zptisobu vzniku vrstvy oxidi,
mizeme predpokladat, ze SiO, a fayalit jsou z vétsi
Casti rozptylené v zeleze a jen na samém povrchu
vytvoii spojitou vrstvu [6]. Abychom stanovili vliv
takto rozptylenych oxidi na infraervena spektra
sestavili jsme modely efektivniho prostiedi SiO,+Fe a
Fe,Si0O4+Fe a provedli simulace pro rizné koncentrace
oxidd. Vyslednd spektra (obr. 11 a 12) ukazuji, Ze
pokud mnozstvi oxidu v Zeleze klesne pod 80% jeho
charakteristické absorpéni ¢ary vymizi tj. neni
detekovatelny pouzitou metodou.

Zavér

Analyzovali jsme reflexni infracervena spektra fady
laboratorn¢  oduhli¢enych  vzorkt,  které  maji
podpovrchovou vrstvu obsahujici pfedevsim SiO, a
Fe,Si0O, (fayalit). Nejprve jsme ukazali, ze vhodnou
metodou pro identifikaci charakteristickych absorp¢nich
Car téchto oxidi je reflexné absorpcni spektroskopie pfi
Sikmém uhlu dopadu kolem 80°. Métfenou hodnotou je
poméru intenzit pro p- a s-polarizované zareni. To nam
piinasi tu vyhodu, Ze nepotifebujeme zadny referencni
vzorek. Modelovanim optickych spekter s vyuzitim

BEMA fill factor SiO2 - Diamond/gap(150 nm)/EMA(10 nm)/Fe
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Obr. 11 Modelovana ATR spektra — SiO, ¢astice rozptylené v Zeleze
Fig. 11 Simulated ATR spectra — SiO, particles in iron
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Obr. 12 Modelovana ATR spektra —Castice fayalitu rozptylené
v zeleze
Simulated ATR spectra — fayalite particles in iron

Fig. 12
hodnot dielektrickych funkci SiO, a fayalitu z literatury,
jsme identifikovali jednotlivé absorpcni ¢ary a odhadli
jsme tloustky vrstev oxidd v fadu desitek nanometra.
Pomoci dalSich modeli jsme ukazali, ze oxidy (SiO,,
fayalit) rozptylené v podpovrchové vrstvé Zeleza
nepfispivaji k reflexnimu infracervenému spektru. Jejich
absorpce jsou zastinény kovovym okolim a nejsou tedy
detekovatelné. To vysvétluje neshodu v tloust’ce vrstvy
ziskané pomoci IC spektroskopie a pozorované pomoci
elektronové mikroskopie. Z toho také plyne, ze pfima
metoda méfeni infracervené reflektivity nemiize byt
pouzita ke stanoveni celkového obsahu oxidl
v podpovrchové vrstvé. UrCitou citlivost na slozeni
podpovrchové vrstvy vykazala ATR spektroskopie,
ktera obsahuje vice detailti ve spektrech. Ukazali jsme
na laboratorné¢ piipravenych vzorcich, ze pomeér
absorpce fayalitu a SiO, koreluje s pomérem
p(H,O)/p(H;). Nevyhodu ATR spektroskopie je, ze to
neni metoda bezkontaktni.
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Regiondlni materidalové technologické vyzkumné
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pocitacova simulace,
vypocetni metody

Vliv hustoty sité koneénych prvki na vysledky simulaci tahové a krutové
zkousky

Effect of Mesh Density on the FEM Simulations of Tensile and Torsion Test

Mgr. Marek Vindys, Ing. Petr Unucka, Ph.D., Ale§ Bofuta, Ing. Toma§ Perna, RMTVC, MATERIALOVY A
METALURGICKY VYZKUM s.r.0., Ostrava

Metoda konecnych prvkii uzivana pro simulace tvareni je zalozena na rozdéleni télesa na konecny pocet oblasti —
prvkii. Tento proces se oznacuje jako sitovani (diskretizace). Tato prdace sleduje viiv volby hustoty sité pri 3D
simulacich metodou konecnych prvkii na velikost vyslednych velicin. Prvni priklad simuluje namahani zkusebni tyce
jednoosym tahem (tahova zkouska) a druhda simulace modeluje namahani tyce krutem (krutova zkouska na
univerzalnim plastometru SETARAM). Simulace byly provedeny pomoci programu Forge 2011. Pro vypocet byly
pouzity materialové modely pro konstrukcni ocel S355, ziskané zvlast z experimentalnich vysledkii tahové a zvlast z
krutové zkousky. Oba experimenty byly provedeny za teploty 940 °C, pricemz posuvna rychlost u tahové zkousky
byla 10 mm.min”" a frekvence otacek u krutové zkousky byla 20 min™. Stejné podminky byly pouzity jako pocditecni
podminky v numerickych simulacich. Vypocet byl proveden vzdy pro tii rizné hustoty sité, ve vzdjemném poméru
vzdalenosti sousednich uzlovych bodu 1:1,5. Nasledné byly porovnany zavislosti tazné sily, resp. momentu sily na
prodlouzeni, resp. natoceni deformacni casti zkuSebni tyce. Vysledky simulaci tahové a krutové zkousky nebyly
srovnavany mezi sebou, pouze v ramci jednoho typu.

The finite element method used for the metal forming is based on the distribution of elements in a finite number of
areas-elements. This process is referred to as meshing or discretization. This paper explores the influence of mesh
density options for 3D finite element simulations on the resulting values. The first example simulates stress test bar
uniaxial tension (tensile test) and the second simulation models stress torsion of test bar (torsion test on a universal
plastometer SETARAM). Simulations were performed using Forge 2011. The calculation used material models for
structural steel S355, obtained from experimental results of tensile and torsion tests separately. Both experiments
were performed at the temperature of 940°C, the strain rate tensile test was 10 mm.min ' and strain rate of torsion
test was 20 rpm. The same conditions were used as initial conditions in numerical simulations. The calculation was
performed for each of three different mesh densities, the ratio between the distances of neighboring nodes was
1:1.5. Subsequently, the dependences of the tensile strength or the moment on the elongation or rotation of the bar
were mutually compared. The simulation results of tensile and torsion tests were compared with each other in one
type only. When comparing the results of FEM simulations with different mesh densities of test bars, we see a
significant dependence of the results on the density of the mesh. For both simulations, the finer mesh of bar gives
satisfactory results in the simulations. Simulation of tensile test matches very well the experimental results. The
simulation torsion tests show the differences depending on the rotation torque bars, especially in the low distortion
and high contrast, where simulation fails to adequately describe the actual happening in the material - the dynamic
recrystallization. For at least a little better behavior in simulated tensile twist makes it possible to increase the
critical fracture criterion, even though it only postpones the moment of fracture of small value if we compare it with
the experimentally detected values. For the simulation torsion tests the effect of mesh density is relatively strong, the
tensile test is less pronounced. The relatively low density mesh (and large distances between mesh nodes) have been
chosen so that the tension and torsion test bars are meshed at the same density. Simulation of torsion test is
disproportionately computationally demanding than simulation of thrust.
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Pro simulace jednotlivych technologii tvafeni za tepla ¢i
za studena je jednou z nejéastéji pouzivanych metod
metoda konecnych prvkd (dale jen FEM). V ramci
investic projektu Regionalniho materidlové
technologického vyzkumného centra (RMTVC) byla
zakoupena pro spole¢nost MATERIALOVY A
METALURICKY VYZKUM s.r.o. (dale jen MMV)
licence pro vyuzivani programu FORGE firmy
TRANSVALOR (Francie), pracujici metodou FEM. Pro
detailngjsi ovéteni vlivu hustoty sité¢ kone¢nych prvka
byly provedeny simulace zakladnich experimentd, které
jsou vyuzivany pii vyzkumu deformacniho chovéni a
pfipadného vyvoje tvarecich procesi, a to zkouska
krutem a jednoosym tahem. Cilem prace bylo tedy
zjistit vliv hustoty sité¢ elementd ve FEM simulacich
(FORGE 2011) tahové a krutové zkousky na vysledky
simulaci. Konkrétné §lo o srovnani zavislosti tazné sily
na prodlouzeni (simulace tahu) a momentu sily na case,
resp. na otoceni zkuSebni ty¢e (simulace krutu). Pro
porovnani vhodnosti riznych hustot byly vysledky také
srovnany se skute¢nymi experimentalnimi daty.

Nelze vuvodu nezminit nékolik zakladnich fakti o
pfenosu a prepisu dat zexperimentdlnich vysledkd,
resp. z numerickych simulaci testovacich postupi do
matematickych modelti redlnych tvafecich procesi.
Vramci vyzkumu pod hlavickou RMTVC jiz bylo

zpracovano  téma  ndasledujicich  nekompatibilit:
reologické problémy vs. vinové procesy vs. sité a jejich
generovani [1,2]. To znacn€¢ limituje moznosti

logického uziti zakladniho kritéria, ve kterém ma byt
zakladni rozmér koneéného elementu véetsi nezli
vzdalenost urazena nejrychlejsi vinou v modelu. Je tedy
vliv hustoty sité na objektivitu simulace zkousek tahem
a krutem jevem typicky nelinearnim. Rovnéz relevance
vyskytu tzv. hydrostatického tlaku v kritériich poruseni
si vyzaduje nalezeni alesponi slabych feSeni Navier-
Stokesovych rovnic, které vymezi problém relevance
viskozity a jejiho druhu pro typy toku (kovu).
Vymezovaci koncepce reologickych modeltl materiali
pro okrajové podminky je naivni a fyzikalné¢ zatim
nezdvodnitelna. Proto vidime poctivou mravenci praci
v numerickych simulacich tahovych a krutovych
zkousek, jako Sanci vytézit jedno z mnoha lomovych
kritérii jako relativné pouzitelné, do pfipadného zjisténi
opaku.

1. Simulace

Model pouzitych zkusebnich ty¢i pro oba zplsoby
namahani ma rozméry deformacni casti @6x50 mm.
Deformacni oblast tyCe byla nasitovana jemnéji nez
osazeni ty¢e. V deformacni oblasti zkusebni tyce byly
zvoleny tfi  hustoty sit€  konecnych  prvkl
charakterizované vzdalenosti sousednich uzlt v siti.
Program FORGE pouziva elementy ve tvaru Ctyfsténu
v 3D siti. Vzajemny pomér vzdalenosti uzlovych bodt
pro sousedni hustoty sité byl 1:1,5. Sitovani zkuSebni
tyCe bylo shodné pro simulaci tahu i krutu. Vzdalenosti
uzlovych bodi (hustota sité) v deformacni oblasti tyce
shrnuje nasledujici tab. 1.

Tab. 1 Rozdéleni hustot nasit'ovani zkusebnich ty¢i pro tahovou a
krutovou zkousku

Tab. 1 Division of mesh densities of the test bar in simulations of
tensile and torsion test

Jemnost sité Vzdalenost uzlovych boda
Hruba 1,8
Stiedni 1,2
Jemna 0,8

Pro simulaci a experimenty byla zvolena konstrukéni
ocel S355 (0,19 hm. % C; 1,4 % Mn; 0,39 % Si). Pro
program FORGE byl vytvofen novy materialovy model
deformacniho chovani této oceli, zvlast' pro tah a zvlast
pro krut. Pro zjednoduSeni modely nesleduji zavislost
deformacniho odporu materialu na teplot¢ ani na
rychlosti deformace. Diky tomu bylo vhodnéjsi popsat
deformacni chovani materidlu pomoci tabulky a nikoli
Spittelovu aproximaci, kterou program FORGE pro
tvafeni za tepla standardné pouziva. Pro simulaci
poruseni materialu technikou mazani jednotlivych
elementd bylo zvoleno Latham-Cockroftovo lomové
kritérium [1, 2]:

':.fﬁ'_
[ omas o
o o (1)

C=

kde@max je maximalni napéti vtélese, T intenzita

napéti, € intenzita deformace, ¥f deformace pfi lomu.

V simulaci krutové zkousky bylo nastaveno Castéjsi
presitovavani — perioda pfesitovani byla nastavena na 5
simula¢nich inkrementl oproti standardné pouzivanym
20. Divodem je snaha o pokud mozno rovnoosy tvar
elementt v siti. Teplota tyCe nastavena na 940°C
s homogennim rozloZzenim v celém objemu tyce.
Teplota okoli rovnéz 940°C, okolni médium neproudici
vzduch s koeficientem piestupu tepla 10W.m™" K.

2. Experiment

Krutova zkouska byla provedena na univerzalnim
plastometru SETARAM v MMV. Doba piedehievu
zkuSebni tyée na 940 °C byla 10 minut a rychlost
otateni 20 min"'. Tahova zkouska byla rovnéz
provedena na MMV pii rychlosti posuvu 10 mm.min™' a
stejné teplote jako u krutu.

3. Vysledky simulaci
3.1 Tahova zkouska

Vysledky simulaci tahové zkouSky a jejich srovndni
s experimentalné ziskanymi hodnotami vidime na obr.
4. Graf znazornuje zavislost tahové sily na prodlouzeni
zkuSebni tyce. Pro vSechny hustoty FEM sité jsou
tahové sily ziskané ze simulace nizsi, nez odpovida
skute¢nosti, ale s rostouci hustotou sité se skuteénému
prab¢hu sily v zavislosti na prodlouzeni velmi blizi.
V mistech za mezi pevnosti se v simulacich objevuje
linearn€ sestupnad zavislost sily, kterd je tim strmé;si,
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¢im je hustota sit¢ vétsi. Tato oblast odpovida tvorbé
krcku v simulaci. K lomu dochazi s rostouci hustotou
sit¢ pfi menSim prodlouzeni tyCe, coz opét Iépe
odpovida experimentalnim vysledkim. Na obr. 1 je
srovnano umisténi a tvar lomd pfi simulaci tahové
zkousky. Pokud srovname maximalni hodnoty taznych
sil (viz tab. 2) je zfejmé, ze veétsi hustoty sité odpovidaji
bliz§im  vysledkim  simulaci  k experimentdlnim
hodnotam.

Tab. 2 Porovnani maximalnich hodnot tazné sily pti simulaci tahové
zkousky se skutecnou experimentalni hodnotou

Tab. 2 Comparison of maximal forces in simulations of tensile test in
coarse (left), medium (middle) and fine (right) mesh with
experimental data (Experiment)

Hustota . Y1 , Experi
FEM site Hruba Stfedni | Jemna ment
Maximum

sily (N) 1650 1710 1720 1730

Obr. 1 Vysledky simulaci tahu po lomu pro zleva: hrubou, stfedni a
jemnou sit’. Barvy oznacuji velikost Latham-Cockroftova
kritéria

Results of FEM simulations of tensile test after fracture.
From the left: coarse, medium and fine mesh. Color mark
Latham-Cockroft criterion value.

Fig. 1

3.2 Krutova zkouska

Obdobné se z dat ziskanych béhem krutové zkousky
zhotovil materidlovy model oceli S355 pro simulaci
krutu. Vysledky shrnuje obr. 5. Je zfetelna silna
zévislost pritbéhu momentu sily na otoceni v zavislosti
na hustoté sité. S hustsi siti se simulace blizi skutecnym
hodnotdm. Velky problémem pro FEM simulace je
postihnuti dynamické rekrystalizace materidlu. V
simulacich dochdzi k lomu uz v7. az 9. sekund¢
zkousky, coz odpovida pii rychlosti otaceni 20
min” otodeni testované tyée o 2 az 3 otacky. Ve
skuteCnosti doslo k lomu az ve 25. otacce. Obr. 2
vystihuje tvar a umisténi lomu pifi simulaci krutové
zkousky. Pokud srovname maxima hodnot momentu
sily, opét se s vyS$i jemnosti sité¢ pfiblizujeme
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experimentalné zjisténym hodnotam (viz tab. 3). Detail
oblasti lomu materidlu v simulaci tahové a krutové
zkousky je zachycen na obr. 3.

Tab. 3 Porovnani maximalnich hodnot momentu sily pii simulaci
krutové zkousky se skutecnou experimentalni hodnotou

Tab.3 Comparison of maximal torques in simulations of torsion test
in coarse (left), medium (middle) and fine (right) mesh with
experimental data (Experiment)

Hustota , Y1 , Experi
FEM sitg Hrub4d | Stfedni | Jemna ment
Maximum
momentu 4,020 3,860 3,740 3,705
sily (N.m)

Obr. 2 Vysledky simulaci krutu po lomu pro zleva: hrubu, stfedni a

jemnou sit. Barvy oznacuji velikost Latham-Cockroftova
kritéria

Results of FEM simulations of torsion test after fracture.
From the left: coarse, medium and fine mesh. Color mark
Latham-Cockroft criterion value.

Fig. 2

Obr. 3 Detail zku$ebni ty¢e v misté lomu ve FEM simulaci tahové
zkousky (vlevo) a krutové zkousky (vpravo) se znazornénim
jemné FEM sité. Barvy vyznacuji hodnotu Latham-
Cocroftova kritéria

Detail of the test bar in the place of fracture in FEM
simulations of tensile test (left) and torsion test (right) with
visible fine FEM mesh. Color mark Latham-Cockroft
criterion value.

Fig. 3
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Obr. 4 Srovnani experimentalnich dat s vysledky simulaci pro rizné
hustoty sit¢ v piipadé tahové zkousky

Fig. 4 Comparison of experimental data and FEM simulation results
in tensile test

Obr. 5 Srovnani experimentalnich dat s vysledky simulaci pro rizné
hustoty sité v piipadé krutové zkousky
Comparison of experimental data and FEM simulation results

in torsion test

Fig. 5

Zavér

Pii porovnani vysledki FEM simulaci s rdznymi
hustotami sit¢ deformacnich c¢asti zkusebnich tyci
vidime znaénou zavislost vysledki na hustoté sité. Pro
ob¢ simulace plati, ze jemnéji nasitovana ty¢ dava
zkousky odpovida velmi dobfe experimentalnim
vysledkim. U simulace krutové zkousky jsou vidét
odli$nosti prubéhu zavislosti momentu sily na otoceni

tyCe, a to predev§im v oblasti malych deformaci
nebo naopak velkych deformaci, pficemz simulace z
principu nedokaze fyzikdlné smyslupln¢ popsat
skutecné déje v materidlu — dynamickou rekrystalizaci.
U simulace krutové zkouSky je vliv hustoty sité
pomérné vyrazny, u tahové zkousky je vyrazny méné.
Jev Dborceni prvkli béhem vypoctu neni vlbec
principalné dusledkem nedostatecného piesitovani (to
jej eventualné dokaze jen zakryt pod koberec), nybrz
nasledkem nedostate¢né¢ dlouhé geodetické cary
spojujici mista uchyceni vzorku, podél niz se zkrucuje
vztazna soustava pii vlozeni algoritmu vypoctu na bazi
FEM takovém, aby se pfi vypoctu objevily smysluplné
vysledky pro dany ucel fyzikalniho jevu s krutem. Na
charakter této linie (¢ary) nema piesitovani zadny vliv.
Tim ovSem dochdzi zékonit¢ k vyskytu zdanlivé
ruznych mist poruSeni vzorku. Takto se stdva vzajemna
komplementarita odliSnosti pribéhu zavislosti momentu
sily na otoCeni sit¢ v oblasti malych a velkych
deformaci  jednim  z nejdilezité;s vysledkt
provedenych numerickych experimentt.

Relativné nizké hustoty siti (a velké vzajemné
vzdalenosti uzli sit€) byly zvoleny proto, aby byla pro
tah 1 krut zkuSebni ty¢ nasitovana se stejnou hustotou.
Simulace krutu je totiz nepomérné vypocetné narocnéjsi
nez simulace tahu. Pro jemnou sit’ vypocet simulace
krutu trval pro 8 vypocetnich jader ptes 20 hodin.

Tato prace vznikla pi  FeSeni projektu (.
CZ.1.05/2.1.00/01.0040  , Regiondlni  materidlové
technologické vyzkumné centrum“, v ramci

Operacniho programu Vyzkum a vyvoj pro inovace,
financovaného ze strukturdlnich fondu EU a ze
statniho rozpoctu CR.
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Vyroba *) Vyroba | Index | Vyroba | Index Vyroba Index
srpen zari lede n-zaii srpen zaii le de n-zari
2012 2012 2012 2011 | 2012/11 | 2011 | 201211 2011 | 2012/11
tis.t tis.t % tis.t % tis.t %
KOKS
CELKEM 28045 272,12 254694] 298,00 94,11 27448 99,14 2 579,69 98,73
ztoho (HZ) CR 145,61 14625 135954 160,86 90,52 14435 10132 1370,79 99,18
(HZ) SR 13484| 12587 118740 137,14 9832 130,13 96,72 120890 98,22
AGLOMERAT
CELKEM 681,94 704,69 614219 704,59 96,79 71478 98,59 595767 103,10
ztoho CR 401,79 441,79 384524 46149 87,06] 454,64 97,17| 3 867,03 99,44
SR 280,15| 262,90 229695 243,10  11524] 260,14 10106 2090.64| 109,87
SUROVE ZELEZO
CELKEM 580,85 62227 578674 629,06 9234 61440  10128] 576403 10039
ztoho CR 286,57 34893 303368 357,59 80,14 33585  103.90] 3 174.69 95,56
SR 29428] 27334 275307| 27147  10840] 278,55 98,13 258934 10632
SUROVA OCEL
CELKEM 718,10 815,70 740627 81503 88,11 804,50  10139] 754805 98,12
ztoho CR 353,50 453,72 396578 474,80 7445 45849 98,96 428861 92,47
SR 36461 36198 344050( 34023|  107,17|  34601| 10462] 325944| 105,55
KONTISLITKY
CELKEM 68395 77540 704191) 772778 88,51 75508 102,69 710022 99,18
ztoho CR 32035 41442 361041) 433,60 7388 41012 101,05 385023 93,77
SR 36361 36098 343150 339,18  10720]  34496|  10464] 324999 105,58
BLOKOVNY
CELKEM 4992 50,12 432,65 51,50 96,93 4952 10121 452,93 95,52
ztoho CR 4992 50,12 432,65 51,50 96,93 4952 10121 452,93 95,52
SR 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
VALCOVANY MATERIAL
CELKEM 56991 69944 652191] 708,03 8049 709,64 98,56] 665048 98,07
ztoho CR 31548 380,12 357959 402,58 7837 400,60 9489 383657 93,30
SR 25443 31932 204233 30545 8330 309,04] 10333] 281391 10456
TRUBKY
CELKEM 64,82 65,50 603,27 6136 10565 6496 10083 59320 101,70
ztoho CR 425 43,19 405,70 4144 10195 4443 97,19 409,50 99,07
SR 22,58 2232 19757 1992 11334 20,53| 108,72 183,70 107,55
TAZENA, LOUPANA, BROUSENA OCEL
CELKEM= HZ)C  1156] 1464 12009  1063] 10877  13a1]  111e9]  11534] 111,99
STUDENA PASKA KLASICKA
CELKEM= (HZ)(] 1,69| 2,25 22,16 23] 7937 279 806l 2680 8271

POZNAMKA: *) Za posledni mésic jsou udaje predbézné
Zpracoval: Hutnictvi Zeleza, a.s. - ing. Vala
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Meziroéni porovnani mési¢nich a postupnych hutnich vyrob roku 2011 a2012

Vyroba *) Vyroba | Index | Vyroba | Index Vyroba Index
zari Fijen leden-Fijen zari Fijen leden-Fijen
2012 2012 2012 2011 | 2012/11 2011 |2012/11 2011 | 2012/11
tis.t tis.t % tis.t % tis.t %
KOKS
CELKEM 272,12] 271,62 281856 27448 99,14 283,65 9576 286334 98,44
ztoho (HZ) CR 14625 14244 150198 14435  10132] 146,70 97,10 151749 98,98
(HZ) SR 12587| 129,18 131658 130,13 96,72 136,95 9432] 134586 97,82
AGLOMERAT
CELKEM 704,69 662,01 680420 71478 98,59 672,04 9851] 662971] 102,63
ztoho CR 441,79 377,11 422235 454,64 97,17 414,19 91,05 428123 98,62
SR 26290 284,90 258185  26014] 10106 257.85|  11049] 234849| 109,94
SUROVE ZELEZO
CELKEM 62227 563,56 635030 61440  10128] 54125  104.12] 630529] 100,71
ztoho CR 34893 28599 331967 33585  10390] 27390 10441 3 448,60 96,26
SR 27334 277,556 303063 278,55 98,13 26735 103,82 285669 106,09
SUROVA OCEL
CELKEM 815,70 712,03 811770 80450 10139 737,09 96,60( 8 285,14 97,98
ztoho CR 453,72 35987 432565 45849 9896]  373.62 96,32] 466223 92,78
SR 36198 352,16 379206  34601] 10462 36347 96,89 362291| 104,67
KONTISLITKY
CELKEM 77540 674,19 7715500  75508]  102,69] 696,81 96,75  7797.02 98,95
ztoho CR 41442 32303 393344  41012]  101,05] 33439 96,60 4 184,61 94,00
SR 36098 351,16 378206  34496]  10464] 36242 96,89 361241] 104,70
BLOKOVNY
CELKEM 50,12 44,68 47133 4952 10121 3996  111.80] 492,90 96,84
ztoho CR 50,12 44,68 47733 49,52 10121 3996  111.80] 492,90 96,84
SR 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
VALCOVANY MATERIAL
CELKEM 704,75] 667,93 7286,16( 709,64 9931 73502 9087] 738550 98,65
ztoho CR 38543] 36805 395295 400,60 9621 399,57 92,11|  4236,14 9331
SR 31932 299.88 333320(  30904] 10333 33544 8940] 314936 10584
TRUBKY
CELKEM 65,50 73,65 676,92 64,96 100,83 66,63]  11053]  659.83| 102,59
ztoho CR 43,19 50,75 456,45 44.43 97,19 4425 11468]  45375] 100,59
SR 2232 22,90 22047 20,53| 108,72 2238]  10233]  20607| 106,99
TAZENA, LOUPANA, BROUSENA OCEL
CELKEM= HZ) 1464 1072 13982 13| 1ne] 1187 9034  12721] 10991
STUDENA PASKA KLASICKA
CELKEM= (HZ)(] 2,25] 2,35] 24,5 2,790 8061 2600  9067] 2939 8341

POZNAMKA: *) Za posledni mésic jsou udaje predb&né
Zpracoval: Hutnictvi Zeleza, a.s. - ing. Vala
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ze spolkové ¢innosti

a odbornych akci

2. mezinarodni konference Small Sample Test Techniques

Ve dnech 2. az 4. fijna 2012 se v Ostravé konal 2.
roénik mezinarodni konference pod nazvem Small
Sample Test Techniques — Determination of Mechanical
Properties of Materials by Small Punch and Other
Miniature Testing Techniques. Tato konference je
zafazena do kalendafe evropskych a svétovych
mezinarodnich odbornych konferenci pod zastitou
mezinarodnitho ~ sdruzeni  narodnich  odbornych
spolecnosti — International Society of Steel Institutes.
Konference byla organizovana spolecnosti
MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM
s.r.o., Fakultou metalurgie a materidlového inzenyrstvi
zVSB-TU Ostrava, vydavatelem Hutnickych listd
OCELOT s.r.0. a Ceskou hutnickou spole¢nosti.

Konference se uskute€nila v hotelu Park Inn Ostrava a
zucastnilo se ji 61 odbornikd z 18 zemi svéta. Béhem
3denniho jednani zaznélo na konferenci 46 prednasek
z oblasti zkouSeni a stanovovani vlastnosti materiali,
které se provadéji na velmi malych vzorcich. Obrovskou
vyhodou této rychle se rozvijejici zkusebni metody je,
ze pii odbéru zkusebniho vzorku nedochazi k poskozeni
zkoumaného zafizeni — napf. kotle nebo rotoru turbiny.

Tato konference byla, mimo
jiné, podporovana i
Moravskoslezskym krajem.
Slavnostni zahajeni konference
provedli:  prof. Ing. Ivo
Vondrak, CSc., rektor VSB-TU
Ostrava, Doc. Ing. Jifi Cienciala,
CSc., rektor Vysoké skoly
podnikani Ostrava a zastupkyné
Moravskoslezského kraje pani
Blanka Sabova. Vsichni

konstatovali, ze pro
Moravskoslezsky kraj je velmi
dulezité, Ze na této akci se seslo
tak Siroké zastoupeni védecké
obce ze svéta, a jak je dilezity
vyzkum, vyvoj a inovace a
dosazeni konkurenéni
schopnosti spolecnosti.

Ceska  hutnicka  spolegnost
dlouhodobé spolupracuje jak s VSB-TU Ostrava,
Fakultou metalurgie a materidlového inZenyrstvi, tak i
se spole¢nosti MATERIALOVY A METALURGICKY
VYZKUM s.r.0. voblasti prezentace nejnovéjsich
vysledkt v oblasti vyzkumu, vyvoje a inovaci. Pravé
tyto dv€ jmenované organizace spolu fe$i projekt
~Regiondlni materidlové technologické vyzkumné
centrum® v Opera¢nim programu Vyzkum a vyvoj pro
inovace. Tato konference byla jednim z vystupl feSeni
jmenovaného projektu.

Jednou z podminek zatazeni této konference do vyse
uvedeného kalendafe mezinarodnich akei je, ze dalsi jeji
roénik se musi konat vjiné zemi. Proto se Ceska
hutnicka spolecnost dohodla s rakouskou odbornou
spole¢nosti ASMET, ze 3. ro¢nik konference se bude
konat v roce 2014 ve mésté Graz v Rakousku.

Na zavér nutno podotknout, ze konference méla velmi
vysokou odbornou i spoleéenskou urovei a vSichni
ucastnici konference vyslovili pfesvédceni, ze se sejdou
za 2 roky znovu.

Ing. Jaroslav Pindor, Ph.D.
predseda Ceské hutnické spolecnosti
predseda organizacniho vyboru konference
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2. Mezinarodni koference NDT 2012

Mikroskopie a nedestruktivni zkouSeni materiali 2012

V dnoch 17. — 18.10.2012 sa konala v Litoméficiach 2.
Medzinarodna konferencia NDT 2012 ,Mikroskopie
a nedestruktivni zkouseni materiall 2012%.
Usporiadatelom  tejto  konferencie bola Fakulta
vyrobnich technologii a managementu UJEP v Usti nad
Labem v spolupraci s Ustavem kovovych materialt
a korozniho inzenyrstvi Vysoké Skoly Chemicko-
technologické v Praze. Hlavnym sponzorom bol
Olympus Czech group, s.r.o., c¢len koncernu. Na
konferencii bolo pritomnych 86 ulastnikov z Ceskej
republiky, Slovenskej republiky, Pol'ska a Rakuska.
Konferenciu slavnostne otvoril dekan fakulty Vyrobnich
technologii a managementu UJEP v Usti nad Labem
prof. Dr. Ing. FrantiSek HoleSovsky. Po organizaénych
pokynoch, ktoré poskytol predseda organiza¢ného
vyboru doc. Ing. Stefan Michna, PhD., sa zadal sled
prednasok. Vsetky prednasky, ktoré odzneli pocas
konferencie, su publikované v samostatnom zborniku
ina CD.

1.  AndrSova, Z., Srbek, B.: The use of magnetic and
ultrasonic  structuroscopy for inspection of
ADI/AGI castings

2.  Borkowski, S., Stasiak — Betlejewska, R.: Value
engineering as tehe way of quality problems
solving in the steel construction management

3. Czajkowska, A., at al.: Application of electron
scaning microscope in the analysis of the structure
casting non-conformities aimed at optimalization
of technological process parameters

4. Herman, A., Cesal, M.: Temperature stability of
the proces production of wax patterns for
investment castin technology model

5. Hudec, Z.: Gas metal rapid arc welding poptential

6. Chocholous, P., Miiller, M.: Hodnoceni adhezni
pevnosti a interakce vrstev izolaénych
sendvi¢ovych materialt

7. Kalincova, D.: Analysis of welded band — saw
joint — influence of annealing process on joint
microstructure and mechanical properties

8. Kejval, J. at al: Hodnoceni mechanickych
vlastnosti polymernich ¢asticovych kompoziti za
pouziti moderni mikroskopie

9. Kejzlar, P.: Structure and mechanical properties of
Fe-25A1-5Zr and Fe 30Al-5Zr intermetallic alloys

10. Klimecka-Tatar, D., Borkowski, S.: The effect of
chlorhexidine on the colour and tint change of
ceramic dental vaneer

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.
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Kolafikova M. at al.: Welding of normalized heat
treated steels S355NL lerge thicknesses by method
FCAW

Kus$mierczak, S., Svobodova, J.: Microscopic
evaluation of protective coating by coated sheets
after corrosion load

Ku$mierczak, S., Michna S.: MoZnosti posouzeni
kvality tepelného zpracovani oceli metalografickou
analyzou

Madl., J.:
machining

Surface properties in precise and hard

Michalcova, A., Vojtéch, D.: Structure of rapidly
solidified aluminium alloys

Michna, S., Majrich, P.: Possible ways of
obtaining an aluminioum alloy by non — traditional
waste  processing of aluminium beverage
containers

Michna, S., Naprstkova, N.: Vyuziti fraktografie
pfi analyze trhlin u slitiny AICuSnBi po obrabéni.

Miiller, M. at al: Pryzovy kompozit na bazi
druhotnych surovin

Nova, 1., Machuta, J.: Squeeze casting results of
aluminium alloys

Novak, P. at al.: Possibilities of the observation of
chemical reactions during the preparation of
intermetallics by reactive sintering

Novakova, L. at al.: Microstructure analysis of
titanium alloys after deformation by means of
asymmetric incremental sheet forming

Pokova, M. at al:. TEM investigation of
precipitation in Al — Mn alloys with addition of Zr

Unavova odolnost’
Vv pritomnosti

Rosenberg, G. at al.:
dvojfazovych oceli
mikro§truktirnych nehomogenit

Rosenberg, G., at al.: Vplyv mikrostruktirnych
heterogenit na schopnost’ dvojfazoych oceli
absorbovat’ energiu

Ruzicka, L., Madl, J.: The importance of measured
values number in evaluating the wear size of
inserts

Sladek, A. at al.: The roudness anf microstructure
of thin-wall bearing rings

Svec M. at al.: The effect of heat treatment on the
structure of Nb and C doped FeAl iron aluminides
3



Hutnické listy ¢.6/2012, ro¢. LXV

Ze spolkové ¢innosti a odbornych akci

28.

29.

30.

31.

32.

33.

Sygut at al.: Investigation of the non-uniform
temperature distribution on the matallic charge
length during round bars rolling process

Tavodova, M.: Metédy hodnotenia drsnosti
povrchu pri deleni materidlu abrazivnym vodnym
la¢om

Trpcevska, J. at al.: Microscopical evaluation of
hard zinc refining by aluminium.

Vasek P. at al.: Vyuziti RTG zafeni k urceni
vnitini struktury technickych materialt
polymernich ¢asticovych kompozitl

Vojtéch, D. at al.: Study of nano-crystalline metals
prepared by selective chemical leaching

Weis, V., Stfihavkova, E.: Influence of the
homogenization anealing on microstructure and

mechanical properties of AlZn5,5Mg2,5Cul,5
alloy

Sucastou konferencie bola prehliadka okolitého zamku
a slavnostna vecera, pri ktorej dekan fakulty prof. Dr.
Ing. FrantiSek HoleSovsky odovzdal ocenenia za
vyznamni spoluprdcu s fakultou. Ceny za najlepSiu
fotografiu Struktury materidlu odovzdal predseda
organizaéného vyboru doc. Ing. Stefan Michna, PhD.
Zaverom mozno konstatovat, ze konferencia sa niesla v
priatel'skej atmosféra a peknom prostredi historickych
Litoméfic.

prof. Ing. Ivan Lukac, PhD.
¢len vedeckého vyboru konferencie
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Spoluprace Fakulty metalurgie a materialového inZenyrstvi, VSB-TU Ostrava
a Hutnickej fakulty, TU v KoSiciach

Ve dnech 21. a 22.11 2012 probéhly v ramci spoluprace
Katedry nezeleznych kovi, rafinace a recyklace Fakulty
metalurgie a materidlového inzenyrstvi (FMMI) Vysoké
Skoly baiiské — Technické univerzity Ostrava s Katedrou
nezeleznych kovov a spracovania odpadov Hutnickej
fakulty (HF) Technickej univerzity v Kosiciach odborné
pfednasky na téma Materidlovd recyklace odpada.
Cilem ptednasek bylo pfedstavit novy koncept
recyklace se zaméfenim na zpracovani odpadi, zejména
komunalnich a pramyslovych.

Prednaskovy cyklus zahajil prodékan FMMI pro védu a
vyzkum prof. Ing. Miroslav Kursa, CSc. uvitanim hosta,
naseho dlouholetého spolupracovnika prof. Ing. Tomase
Havlika, DrSc. Ve svém tivodnim vystoupeni vyzdvihl
aktualnost spolupraice FMMI VSB-TU Ostrava s HF TU
v KoSiciach, kterd vyplyva zobdobnych problémi
s odpady v obou regionech.

Prednasejici prof. Havlik, mezinarodné uznavany
odbornik v oblasti vyroby neZeleznych kovii a
zpracovani primyslovych odpadi, ptedstavil nejdiive
celkovou koncepci prednasek. Nasledovala prvni
vyzadana prednaska s nazvem ,Materidlova recyklace
odpadti — minulost, pfitomnost a budoucnost.” Ve své
pfednasce autor charakterizoval odpady z pohledu
minulosti i soucasné reality; a zaroven predlozil vizi
moznosti recyklace odpadid, jako vyznamného zdroje
druhotnych surovin v blizké budoucnosti. Vyzdvihl
vyznam recyklace z hlediska tispor materialti a energie.
Pozastavil se nad nadbytkem zpracovatelskych kapacit v
souvislosti s nedostatkem surovin a myslenkou ,,waste-
to-energy*, Cili feSeni energetickych zdroji pomoci
vyuziti odpadd. Prednaska méla u posluchacu, kterymi

byli studenti oboru Nezeleznych kovi, rafinace a
recyklace na FMMI a také studenti oboru
Environmentalniho inzenyrstvi na Hornicko-geologické
fakulté¢ VSB-TU Ostrava velky ohlas, ktery vyustil v
nasledujici Sirokou a otevienou odbornou diskusi.

Nasledujici den byl vénovan dalsi zajimavé prednasce
snazvem ,Aktivity Centra spracovania odpadov
CENSO*, ve které prof. Havlik blize predstavil
projekty, které katedra v KoSicich fesi. Uvedl priklady
vysledkti vyzkumu v oblasti analyzy materialového
sloZeni komunalniho odpadu a recyklace OEEZ (odpadd
z elektrickych a elektronickych zafizeni) a moZnosti
ziskdni kovi vzacnych zemin. ZdGraznil vyznam
recyklace pouzitych pfenosnych baterii a akumulatord,
kde je mozno kromé olova ziskat kovy jako kobalt a
lithium. Poukazal také na absenci -efektivnich
recyklacnich technologii v n¢kterych oblastech a
podotkl, Ze univerzalni technologie pro zpracovani
odpadi neexistuje. Kazda zpracovatelska technologie je
tedy obecné jina, a to podle chemické nebo fyzikalni
povahy odpadi ¢&i podle ucelu jejich vyuziti
v navaznych vyrobnich oborech nebo spotiebitelské
sféte.

Zavérem prodékan prof. Kursa srdeéné podékoval
milému hostu prof. Havlikovi za zajimavé prednasky a
podnéty k navazné diskusi a vyjadfil svou podporu dalsi
spolupraci obou fakult na ptipravovanych projektech.

prof- Ing. Miroslav Kursa, CSc.
Ing. Silvie BroZovd, Ph.D.
VSB-TU Ostrava

Obracecka bram v Dillinger Hutte

Dillinger Hutte to install new slab turnover device. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 13

Némecka firma Dillinger Hitte se rozhodla instalovat obrace€ku bram v blizkosti skladu bram. Obracecka
je schopna obratit o 180° bramy o tloustce az 500 mm a bloky o délce az 12 500 mm pfi hmotnosti az 90
t. Obrace¢ ma Ctyfi hydraulické valce a senzory, které fidi pohyb tak, aby obraceni bylo plynulé a klidné.
Zafizeni dodala firma H&K Industrieanlagen a mélo by byt zprovoznéno koncem r. 2012.

LJ
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Ing. Jan Poéta, CSc., CSM Ostrava

(Dokoncenti)

Obraz narodnostni problematiky
v Hornickych a hutnickych listech a v
Banském svété

Prakticky viechny podniky v Cechach, na Moravé a ve
Slezsku mély narodnostné smiSeny charakter. Zejména
pak Sachty, huté, sklarny porcelanky, textilky, ale i jiné
podniky, které byly lokalizovany v pohrani¢i nebo
jinych narodnostné smisenych tuzemich, byly bud
vyloZzené¢ némecké nebo Cesko-némecké. V posledni
ctvrting 19. stoleti prob&hlo nékolik vin Gspésné obrany
nebo i ofenzivy Eeskych politikd. V r. 1870 vrcholil
zapas Ceské reprezentace v Cele s F. Palackym a F. L.
Riegrem o ¢eské vyrovnani v ramci Rakousko-Uherska,
které vyustilo vtzv. fundamentalni clanky obsahujici
statopravni postaveni Ceského kralovstvi a rovnost
jazykt. Vr. 1871 wvSak fundamentalni ¢lanky
panovnikem nebyly pfijaty, o coz se zasadila némecka a
uherska reprezentace, padla snaha o ¢eské vyrovnani a
hned nato se zostfily narodnostni perzekuce. V r. 1880
dosahli ¢eSti politici podporovani ministrem A.
Prazakem tuspéch ustici ve vladni nafizeni ke
kone¢nému zrovnopravnéni vSech zemskych jazyk,
tedy i CeStiny, jako Ufedniho jazyka, platné az dor. 1918
[4]. Ptesto se na pocatku 20. stoleti projevovaly snahy
ruznych spravnich organii o germanizaci. Svéd¢i o tom
Clanek, ktery obsahoval zpravu o stiznosti Spolku
architektl a inzenyri v Kralovstvi ceském ze dne
27.11.1902 na pidé Ridské rady na germanizaéni snahy
Vrchniho horniho hejtmanstvi a revirnich banskych
urada.

Zde neslo jen o ponémceni ufednich a sluzebnich stykt
a o vytlatovani Cechii z klicovych manaZerskych
funkci, ale také o ekonomicky vliv. O tom sveédéi
publikovany povzdech nad liknavosti Zivnostenské
banky a jinych finan¢nich domt, které dopoustély
prevadéni dold z ceského vlastnictvi novym némeckym
majitelim. To je nékolikery piiklad vyprodeje ceského
majetku, ktery se v historii diive i poté vicekrat
opakoval. Germaniza¢ni snahy, kterym museli cesti
technici Celit, nepfestavaly ani pozdé€ji, o cemz svédci
publikace z r. 1911 informujici o utocich proti ¢eskym
zdvodnim inzenyrim. Ceska strana si tyto tendence
pochopiteln¢ nenechala libit a provade€la riizné
protitahy. Chopily se jich vSak i ryze nacionalistické a
populistické skupiny, jako napf. organizace Jednota,
Casto prezentovana v Hornickych a hutnickych listech.
V r. 1916 — 1917 vystupiiovala svlj odpor az do
vyloZeného nepfatelstvi vici Némcim. V r. 1918 se jiz
v Casopisu jeji publicita neobjevovala.

Narodnostni spory se nevyhnuly ani akademické pude.
Neblaze se projevily v fevnivosti baiské akademie
v Lubné a Pfibrami a ve vlastni vysokoskolské vyuce na
VSB. V té dobé& vrcholily snahy Lubna piemistit
ptibramskou vyuku do Vidné. Publikace v Hornickych a
hutnickych listech v té souvislosti pfipomnély jako
nejhorsi 1éta pro VSB obdobi 1870 — 1874. V r. 1870
absolvoval studium na VSB jediny posluchag, v r. 1871
a dal8ich dvou letech nevySel dokonce zadny absolvent.

Narodnostni tfenice prorostly také do spolkového
zivota. S cilem zvySeni své vahy Ceska strana nespravné
udavala misto a datum zaloZzeni spolku Prokop. Jeho
zaloZeni datovala do r. 1898 v Pfibrami. AZ prof. PhDr.
Josef Theurer uvedl ve svém proslovu na valné hromadé
spolku Prokop dne 30.5.1908 véc na spravnou miru:
Ono datum 1898 se vztahuje jen na Pribram. Ve
skute¢nosti byl spolek Prokop, jako spolek slovanské
¢asti posluchaci, po dvouletych pfipravach zalozen jiz
17.10.1888 v Lubné.

Po tézkostech v Ceské montanistické vyuce nedaly na
sebe dlouho ¢ekat ani problémy v publikacni ¢innosti.
Neuslo to pozornosti némecké védecké a akademické
sféry, ktera s patfiénym dlirazem poukazovala na nizkou
uroven ¢eského montanistického casopisu. Sekéni vybor
montanistického sdruzeni ve Styrsku a Korutanech se
sidlem v Lubné zamyslel dokonce zalozit novy
rakousky odborny list a pfenést do Lubna ustfedni
oborové sdruzeni. Ruku na srdce — na kritice bylo v té
dobé mnoho pravdy. Po r. 1908 se totiz z Hornickych a
hutnickych listd vytratily pavodni hlavni ¢lanky.
Castgjsi byly ¢lanky piejaté z jinych ¢asopisti (Vesmir,
Geologie), s ¢imZ souvisi i posun v oborovém zaméteni
tohoto periodika. Na tikor hlavnich ¢lankt z montannich
oboru pribyly zpravy a zajimavosti o zemépisnych
vypravach a objevech (Scott, Amundsen). Ceska strana
si nepfipoustéla objektivni kritiku a své problémy
svadéla na narodnostni Utoky proti sobé. (pozn. red.:
Kolikrat se to v historii opakovalo a asi je$té bude
opakovat?) Po r. 1910 se jiz situace zase zlepsila,
nejprve vSak v hornickych publikacich a az posléze
v hutnictvi. Upadkovéa vlna se jesté jednou opakovala
v 1. 1915, kdy Casopisy z celého ro¢niku mély jen 8 listl
v¢. obalky. Zde je vidét upadek zapfiCinény patrné
valkou.

Ani Bansky svét se nevyhnul vindm poklesu publikaéni
urovné. Kolem r. 1929 se v ném objevovalo minimalni
mnozstvi hlavnich ¢lankt z hutnictvi. Nebyla vyjimkou
Cisla, ktera obsahovala jen 2 az 3 hlavni Clanky. Ani
jejich urovenn nebyla vysoka. Dokonce i aktivita
pravidelnych dopisovatelt upadala a rozhledy a zpravy
ztracely na zajimavosti. Narodnostni spory nemély vsak
jen své negativni disledky. Vyvolaly i tviiréi vzepéti
ceské technické obce. Tak Hornické a hutnické listy €.
4/1909 otiskly kompletni provolani prof. F Pocty ke IV.
sjezdu Ceskych ptrirodozpytctu a 1ékart. Sjezd se usnesl
na zavedeni jednotného néazvoslovi ve védach
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1€katskych, pfirodnich a technickych. Byla to vyzva k
sepsani odborného slovniku Cesko-némecko-
francouzsko-polsko-ruského, iniciovana slovanskymi
hosty na sjezdu. Kontrola byla naplanovana na dalsi
sjezd v 1. 1913. Prof. F. Pocta byl jmenovan piedsedou
komise pro zpracovani piirodovédni a technické ¢asti.

Stejny tviréi poCin lze vysledovat ze zalozeni
Hornicko-hutnické matice pro vydavani ¢eské hornické
a hutnické literatury, jak to jiz v novych podminkach po
vzniku Ceskoslovenska publikoval Svaz
Ceskoslovenskych hornich a hutnich inzenyrdt v
Banském svété v r. 1923

Obraz spolkového Zivota, spolecenského
Zivota a osobni zpravy v Hornickych a
hutnickych listech a v Banském svété

Sdruzovani Ceskych architektli a inzenyrd se ukazalo
jako velice efektivni prostfedek ke zvySovani urovné
v technickém rozvoji i prosazovani odbornych a
narodnich zajmt. Také v montanistice se povedlo
realizovat stejny postup. Do zakonné legislativy se
podaftilo prosadit hornické sdruzovani. Na zdkladé
zakona o hornickych spolecenstvich zr. 1896 vznikala
hornickd spole€enstvi pro rudny revir Plzen—Stfibro,
gernouhelny revir Kladno—Slany, bansky revir Ceské
Budgjovice, pro hnédouhelny revir Sokolov—Loket a pro
druhy hnédouhelny revir Chomutov—Most-Teplice.

Zpravy v Hornickych a hutnickych listech pravidelné
pfinasely cetné informace ze spoleCenského Zivota.
Byly to seznamy jmenovanych profesort do statnich
zkuSebnich komisi, novych vysokoskolskych absolventt
v Ptibrami, ale i jmenovanych technikd do funkce
zavodnich doli, oznameni o povySeni do vysSich
funkci, odchodech do vysluzby a samoziejme Cetna
oznameni zivotnich jubilei, dokonce 1 zasnubni
oznameni ctihodnych dcer hornich radii a dvornich radu.
Tento Casopis hral vyznamnou spolecenskou tlohu.
Prezentoval osobnosti autortt a pravidelnych
dopisovatelti, mezi nimiz se kromé jmen autori u vyse
uvedenych ¢lankd objevovala jména dalSich pfispivatelt
k vydavani Casopisu: zavodni na jamé Louis ve
Vitkovicich Erich Mladek, zdvodni na jamé Karolina a
Salamoun Arnoét Lipansky, zavodni na jamé Eleonora
v Orlové, pozdéji bansky inspektor Karel Fri¢, zoolog,
paleontolog a geolog Antonin Fric a dalsi [10].
Prislusnici nékterych starych ostravskych rodin zde
rozpoznaji své predky.

V tomto smyslu v ¢asopisu nechybi publikace vénované
vyznacnym Ceskym montanistim z manazerské nebo
akademické sféry, obsahujici jejich kompletni
zivotopisy a bibliografii. V Hornickych a hutnickych
listech lze tak nalézt publikace tohoto typu vénované
osobnosti V. Ji¢inského, prof. F. Posepného, prof.
Hrabaka nebo zemfelym ¢lentim redakéniho vyboru a
redakce, ktefi az do své smrti aktivné a obétave
pracovali na vydavani casopisu.

Vyznamnym meznikem v historii VSB bylo udéleni
cestného doktoratu prezidentu T. G. Masarykovi vr.
1925 k 75. vyro¢i zalozeni této banské akademie (zal.
1849). Zprava o tom vSak byla v Banském svété
uvetejnéna az s rocnim zpozdénim. V novych pomérech
po vzniku Ceskoslovenské republiky se zlepsily
podminky pro vysokoskolskou vyuku v ramci VSB, pro
vyuku na stfednich Skolach i pro zivot mimo ramec
Skol. Tak hned pocinaje r. 1919 vznikaly podptrné
organizace pro studenty. Byly to napf. podpirné spolky
pro posluchace, o kterych psal asistent J. Teindl,
Akademickd menza — spolek pro vyzivu studentstva,
Studentsky Domov — s finan¢ni podporou ze strany
YMCA a YWCA, Evropska pomocna akce studentska
(Europia Student Relief) a v r. 1920 prezidentem T. G.
Masarykem iniciované Obrodné hnuti ¢sl. studentstva,
jehoz pribramskd pobocka vznikla 21.1.1921. Vedle
spolki vazajicich se k akademické sféfe dochazelo
k pferodu oborovych spolkll z primyslové praxe.
Informuje o tom clanek v Banském svété zr. 1928,
jehoz obsahem je sdéleni o novém Svazu banskych a
hutnich inzenyrt.

Obraz socialni a spolecensko-ekonomické
situace v Hornickych a hutnickych listech a
v Banském svété

Obraz socialni situace délnictva je ze vsSech oblasti
publikovanych v Hornickych a hutnickych listech
nejméné radostny. Hned v prvnim c¢isle Casopisu je
licena hornickd stavka nebyvalych rozmért. Stavka
vypukla 25.1.1900 na jamé Karolina a Salamoun
v Moravské Ostravé a zahy se rozsifila na celé
Vitkovické horni a hutni tézifstvo a posléze na celou
predlitavskou ¢ast mocnaistvi. Délnictvo plné vyuzivalo
svych zakonnych moznosti, které je ke stdvkam
beztrestné opraviiovaly na zékladé tzv. koali¢niho
zdkona zr. 1870. Ton clankt k takovym tématim
v Casopisu nezapriel tichou solidaritu autorti s po¢inanim
délnikt. Vzdyt' pravidelni dopisovatelé¢ ¢asopisu Casto
pochazeli ztéch nejprostsich socidlnich poméra.
Nemohli vSak zavirat o¢i pfed demoralizaci
zproletarizovanych vrstev obyvatelstva. A tak se
v Hornickych a hutnickych listech objevovaly i ¢lanky o
opilstvi a kriminalit¢ na Ostravsku pfejaté z Casopisu
Obzory. Toto ozehavé téma z pocatku 20. stoleti je
z pisemnych zprav nebo ustniho sdéleni zndmo jesté
dnes nejstarSim obyvateliim Ostravy. Je zndma pamétni
pohlednice z Ostravy (obr. 9), kterou s patficnym
sarkasmem vydaly polygrafické zavody jako novoro¢ni
blahoptani, znadzoriujici anonymni opilce tak hojné se
potulyjici po tehdejSich méstskych ulicich.

Vysledkem nékolikerych stavkovych vin bylo v r. 1902
uzakonéni 9hodinové pracovni doby pro podpovrchové
pracovniky v dolech. Ale z publikaci v Casopisu jesté
v pozdéjsi dobé vyplyvd, ze wuvedeni 9hodinové
pracovni doby v zivot se rodilo velmi tézko a muselo se
v r. 1903 pfistoupit k soudnimu mechanizmu. Stavkové
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Obr. 9  Ironicka dobova pohlednice z Moravské Ostravy na pocatku

20. stoleti

viny neutichaly. Znovu ozivaly vr. 1904. Teprve vr.
1907 vyslo vladni nafizeni omezujici zaméstnavani
mladistvych a déti v hornictvi. Tykalo se to muzské
casti mladeze ve veéku 14 — 18 let. Byla stanovena
omezeni ve hmotnosti manipulovanych bfemen nebo
vysi teploty pracovniho prostiedi a vyjmenovana
zakdzana pracovisté. Limity vSak ve vyjimeénych
pripadech mohly byt pfekracovany a dokonce mohly byt
vyjimeéné zam&stnavany déti ve véku 12 — 14 let.

Ani vysokoskolsti absolventi nebyli zcela samoziejmé
chranéni proti socialnim hrozbam. Proto vr. 1913
vznikl komitét pro zalozeni Stavovské organizace
absolventd technickych vysokych $kol v Praze.
Poslanim organizace bylo hajeni odbornych a socialnich
zajmt mladych inzenyrt.

Kromé vySe zminénych narodnostnich  sporQ
nenaruSovalo vcelku nic vdalSich letech =zazity
publikacni fad Hornickych a hutnickych listd. A to i
presto, ze zacala 1. svétova valka, kterd v zemich
monarchie ovlivnila veskery zivot. Prvni zminka, ktera
pfipomind valku, byla v casopise publikovana
prekvapivé az v kvétnu 1915. Tehdy Hornické a
hutnické listy otiskly zpravu o c.k. nafizeni ze dne
28.3.1915 ktrvalému udrzovani vyrobnich kapacit
spojenych s dodavkami kovu pro valeéné tcéely. A dalsi
takova nafizeni brzy nasledovala: c.k. nafizeni
k rekvirovani veskeré ropy vytézené v fisi, rozSifovani a
nové otvirky ktézbé médénych a olovénych rud,
opakované c.k. vyzvy kupisovani valecnych pujcéek
statu sméfované vSem statnim finanénim institucim
(statni pokladny, berni ufady, banky, spofitelny,
zalozny, tiSska posta).

Valka zhorsila socialni postaveni obyvatelstva, zejména
délnikti, ale i studentl. Proto Ministerstvo vefejnych
praci vydalo vr. 1916 nafizeni o péci hornikl
poskozenych valkou. Rozumi se tim vale¢né zranéni
horniki s trvalymi zdravotnimi nasledky branicimi
jejich dalsimu setrvani v ptivodnim zaméstnani. Pro tyto
horniky tak neslavné se navrativ§imi z fronty byly
ziizovany rekvalifika¢ni kurzy pro jejich dal$i pracovni
uplatnéni. V této souvislosti se v Hornickych
hutnickych listech vr. 1917 prezentovala Hornicka
invalidni Skola. V prvnim Skolnim roce méla 20
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frekventantd, v dalsim 54 frekventantli. Vyucovacimi
pfedméty byla fyzika, chemie, obchodnictvi, ob¢anska
nauka, hornictvi, zdravotnictvi, rysovani, geologie,
hornické  strojnictvi, elektrotechnika, mechanika,
kresleni a jazyk némecky. Kdyz Rakousku-Uhersku na
fronté i ve valeéné logistice dochazel dech, muselo se
pristoupit ke zpétnému povolavani hornikl z fronty do
Sachet, protoze chybély pracovni sily k tézbé. Také pro
studenty VSB byly vyhlaSovany rizné ulevy
v souvislosti s jejich odchodem do valky nebo navratem
z fronty.

Obrovskd tleva zukonceni boji a znarodniho
osamostatnéni 28.10.1918 byla patrna z Gvodniho
¢lanku Hornickych a hutnickych listt €. 11/1918. Autofi
Ant. Ed. Plzék za vydavatele a Dr. Jos. Peters za redakci
pfivitali osvobozeni od Némct s nefalSovanym
nadSenim a vyjadrili nosnou myslenku, Ze v navaznosti
na kliCovou ulohu ceského hornictvi a hutnictvi
v rakousko-uherském hospodatstvi bude zakladem
ekonomiky Ceskoslovenské republiky pravé hornictvi a
hutnictvi.

Hned v nasledujicim 12. ¢&isle Casopisu predstavila
pribramska akademicka obec plan na inovaci postaveni
VSB, shrnuty do nékolika bodi: vyucovaci jazyk
Cestina; presidleni vysoké S$koly do Prahy jako
samostatny ustav nezavisly na prazské technice; rozvoj
sbirek, knihovny a laboratofi; vypracovani nového
studijniho tadu; zaloZeni novych kateder; podiidit VSB
pod Ministerstvo vefejnych praci. Brnénskd ptedstava
bylo pfesidleni Skoly do Brna a podfizeni pod
Ministerstvo Skolstvi a narodni osvéty. Zde se tedy
opakovaly pfedstavy prezentované uz diive v souvislosti

s navrhy na feseni narodnostnich vztah
v montanistickém Skolstvi je$t¢ v linu Rakouska-
Uherska.

V Banském svété jiz socialni a spolecensko-ekonomicka
oblast nebyla publikovana. Tuto Glohu sehravaly jiné
Casopisy s vys§i frekvenci ve vydavani, pfedev§im
tydenik Hornicky véstnik a Hornické rozhledy. Bansky
svét si ponechal svou ptivodni technickou koncepci.

o O O

Po 2. svétové valce urcitou dobu vychazel jesté dalsi
Casopis, a to jiZz s ryze v€decko-technickym zaméfenim
a vyuzitim pro praxi — Bansky obzor (obr. 10).
Redakéni rada byla slozena ze ¢lentl, jejichz jména
dne$nim pamétnikiim jsou jiz vesmés duveérné znadma,
protoZe jejich ucebnice nebo jiné literarni prace Cci
prednasky byly souc¢ésti studijnich pomtcek pii
vysokoskolském studiu: prof. Ing. Dr. FrantiSek
Cechura, Ing. Dr. Ladislav Cepek, Ing. Dr. Josef
Formének, Ing. Dr. Gustav Méska, Ing. Dr. Vaclav
Susta, Ing. JUDr. Bohumil Volenik, prof. Ing. Dr.
Vladimir Zednik.

Redaktorem byl Ing. JUDr. Pavel Vitous. Casopis
vydaval od r. 1947 Spolek ¢eskoslovenskych inzenyrt a
architekt v Praze. Tento cCasopis se sice vaze
k montannimu oboru, ale nepatfi jiz ke genetickym
predkiim Hutnickych listd, protoze ty se zacaly vydavat
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Obr. 10 Titulni strana ¢asopisu Batisky obzor, ro¢. 1, 1947
(zdroj: Knihovna VSB-TU Ostrava)

o rok dfive, uz od 1.7.1946 [1, 2]. Bansky obzor mél 32
stran a neobsahoval Zzadnou inzerci. Publikovana
problematika byla od poc¢atku valnou vétSinou hornicka
a geologicka. Presto Casopis daval prostor pro publicitu
teoretickych véd. Tak v ném lze nalézt napt. piispévky
k tématu spojnicovych nomogramt (V. Stépansky).
Hutnicka problematika byla vesmés na tstupu a byla
zde prakticky zastoupena jen jménem prof. Zednika.

Po 2. svétové valce se jeSté vydavaly dal§i banské
Casopisy, jejichz sloucenim vznikl dne$ni odborny
casopis Uhli, rudy, geologicky prizkum. Tento ¢asopis
vybocuje zramce hutniho oboru. Zabyva se tématem
tézby surovin, geologického prizkumu a zahlazovani
stop hornické ¢innosti v krajing.

Ale od r. 1951 vychazel soubézné s Hutnickymi listy
druhy hutnicky mési¢nik nazvany Hutnik, vydavany
nejprve odboraiskym nakladatelstvim Prace, pozdéji
Statnim nakladatelstvim technické literatury SNTL
v Praze. Zakladatelem ¢asopisu bylo Ministerstvo
hutniho primyslu a rudnych doli. Redaktorem byl Josef
Dvorak.  Titulni  strana  Casopisu  (obr. 11)
méla budovatelsky obsah, jemuz vzdy odpovidal také
duch uvodnich ¢&lankd v kazdém ¢&isle. Casopis byl
zaméteny na praktickou oblast v hutich a slévarnach a
publikoval cenné provozni zkuSenosti. V r. 1990, kdy
jeho Cinnost byla ukoncena, presly vsechny publikace
pln¢ do Hutnickych listi. Neda se vsak fici, ze by to
bylo slouceni obou cCasopisii. Piesto lze tento Casopis
kromé Hornickych a hutnickych listt a Baiského svéta
povazovat za jednoho z genetickych pfedki novych
Hutnickych listt, jejichz vydavani se po dvouleté
odmlce, zapficinéné nevyjasnénosti jejich hospodarské
situace 1 statutu, obnovilo v r. 2008.

Zpétny pohled do historie hornickych a hutnickych
periodik vytvaii obraz o bohaté tradici montanistickych
periodickych publikaci vydavanych v ceském nebo
slovenském jazyce. Kdyz pomineme dvacetiletou
prestavku po zastaveni ¢asopisu Hornik v 19. stoleti,

Obr. 11 Titulni list Hutnika, 1952, ro¢. I, ¢. 1
(zdroj: Archiv OCELOT s.r.0.)

tiiletou ediéni prestavku za II. svétové valky a u
novodobych Hutnickych listd dvouletou pfestavku
v letech 2006 a 2007, maji autofi v naSich zemich pro
své publikace k dispozici odborné Casopisy jiz
uctyhodnou dobu plnych 143 let. Po ony dva roky
absence ve vydavani novodobych Hutnickych listt se
k odbornym publikacim nabizely jiné prostfedky, které
se rozsifily pocinaje 50. lety minulého stoleti a trvaji
dodnes, jako napf. sborniky védeckych praci na
fakultach, sborniky prednasek na konferencich nebo jiné
Casopisy, predev§im s materialovym zamétenim.

Vsech 65 dosud vydanych roénikti Hutnickych lista je

nepfebernym  zdrojem  poznatkli  z metalurgie,
materidlového inzenyrstvi a navazujicich nebo
souvisejicich obord zdoby jejich nejvétsi slavy

v extenzivnim rozvoji i v soucasné etap¢ intenzifikace a
obrody téchto oborti. Nesmi se vSak zapominat ani na
publikace v historickych a zaniklych casopisech.
Vsechny ro¢niky a vSechna cisla téchto historickych
casopist (Hornické a hutnické listy, Bansky svét a dalsi)
byly zdrojem pro nesCetné mnozstvi autorovych
poznamek, zjejichz vybéru pochazi tato publikace.
Archiv Hutnickych listd, ktery je nyni ve vlastnictvi
nového vydavatele a ktery zahrnuje vSechna vydana
Cisla, je svédek pile Ceskych a slovenskych techniku,
pfipadn€ jejich kolegli ze zahranici, ktefi se vsi pili,
cilevédomosti a trpélivosti budovali a dale rozvijeji
znalostni zékladnu v oboru hutnictvi a navaznych nebo
souvisejicich oborech, a to bez ohledu na to, v jakych
podminkach spolecensko-ekonomické formace autofi
pracuji.
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O padesat let pozdéji — osobni ohlédnuti

Ing. Frank Wheeler, CSc., University of Toronto , Canada

Vyro¢i poskytuji zpravidla pfilezitost ohlédnout se zpét
nejen na samu oslavovanou udalost, ale rovnéz i na
uplynula 1éta. Rok 2012 pro mé znamena fadu osobnich
vyroéi: 50 let od promoce na VSB, 20 let od obhajoby
mé disertaéni prace pro védeckou aspiranturu a pét let
od umrti mého ucitele, radce a pfitele, prof. Ing. Zdenka
Buzka, CSc. Asi nebude prekvapivé, ze pri
prilezitostech jako je tato, si kladu otazku: “Jak dobie
m¢ moje Alma Mater pfipravila pro mou kariéru v
inzenyrstvi?” Tato otdizka mad vmém piipadé
mezinarodni kontext.

I kdyz jsem se narodil a vyrostl v USA, své technické
vzdélani jsem ziskal v tehdejsim Ceskoslovensku. Po
vyuéeni ve Spojenych ocelarnach Kladno jsem na
Kladn¢ absolvoval i Hutni priamyslovou Skolu. Mé
kroky pak vedly do dalsiho ocelafského mésta, do
Ostravy, kde jsem po absolvovani oboru hutniho
inzenyrstvi na Vysoké Skole banské zacal puisobit ve své
Alma Mater jako védecko-vyzkumny pracovnik v
Ustavu elektrometalurgie, tehdy vedeném docentem
Zdenkem Bizkem. Zahdjil jsem rovnéz své studium
védecké aspirantury.

Kdyz se ohlizim zpét, uvédomuji si, jaké jsem mél
§tésti, ze podminky, které tehdy v Ceskoslovensku
prevladaly, nejen umoziovaly, ale ve skutecnosti
Cloveéka podporovaly riist v profesni draze, ktery vedl od
vyueni v prumyslovém podniku pfes technickou
stiedni Skolu az po universitu a doktorska studia.

Kdyze jsem se vroce 1970 vracel zpét do mé rodné
Severni Ameriky, tanulo mi pochopitelné¢ na mysli: Jak
dobfe jsem pfipraven na to, abych pokracoval v kariéfe
inzenyra v Severni Americe? Konkrétné, jak bude mé
vzdélani z Ceskoslovenska pouzitelné pro praci ve

svétové renomované konzultani inzZenyrské firmé
Hatch?
Stru¢cna  odpovéd zn€la: “Velmi dobie”. Ale

konkrétnéji: pétilety program magisterského studia na
VSB zahrnoval nejen vSechny zikladni predméty:
matematiku, deskriptivni geometrii, fyziku, chemii, ale i

fadu dalSich pfedmétt a oborti, potiebnych pro kariéru
inzenyra, jako jsou napft. fyzikalni chemie, mineralogie,
hydraulika, konstrukce stroji, spalovaci technika,
ekonomie a dal§i. V osnovach studia jsme piirozené
méli, v souladu s nazvem fakulty, i vSechny hutnické
predméty: od metalografie, pies nezelezné kovy, vyrobu
surového zeleza, vyrobu koksu aZz po vyrobu oceli,
véetné tvareni a kone¢né upravy kovi. Struéné feceno:
komplexni technické vzdélani.

Fakulta dobie vyuzivala své polohy v ocelovém srdci
republiky. To poskytovalo nejen realisticky obraz
pramyslového odvétvi, o které jsem mél zajem, ale i

cenny zdroj zkuSenych externich pfednasejicich
z prumyslové sféry. Nékteré z kurzt, které mély nejvetsi
dopad na mou kariéru, pfednaseli inzenyti z provozi,
ktefi si vyhradili ¢ast svého cenného Casu na to, aby se
podélili o sva tézce vydobytd moudra snami -
budoucimi inzenyry.

Naptiklad kurz konstrukce prumyslovych zavodt nam
prednasel hlavni inzenyr strojirenského utvaru mistni
ocelarny. Bylo mi velkym potéSenim i obohacenim mit
moznost diskutovat s nim o mém vlastnim projektu.
Bylo to pro mne inspiraci, abych rozvijel svij zajem o
projektovani a vystavbu zavodda.

Podobné vyznam kurzu aplikované elektrotechniky Sel
vmém piipadé za ramec bézného piedmétu. NaS§
instruktor, vedouci elektroinZenyr na Nové huti, nés
fascinoval ptiklady ze skutecného provozu. Skute¢né
prozieni mi ale prfinesla zkouSka z tohoto pfedmétu:
byla to ma prvni a bohuzel téz jedind zkouska
sestavajici z diskuse a samostatného vysvétleni
technické problematiky popsané v jakékoliv odborné
knize, vykresech nebo technickych poznamkach, které
jsem si ke zkousce sam zvolil a ptinesl. VSichni studenti
jsme vSak byli pfedem upozornéni: “Buih vas chran,
jestli nebudete rozumet materialu, ktery jste donesli!
Vyrazim vas!”. Bylo to jasné sd€leni: inzenyrska praxe
neni zaloZena na tom, Ze se néco naucite nazpameét’ nebo
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jen reprodukovat, nybrz na schopnosti definovat
problém, najit potfebné informace a pripravit feseni.

Jestlize pét let magisterského studia mi dalo zaklady,
pak deset let stravenych ve funkci védecko-vyzkumného
pracovnika na Ustavu elektrometalurgie je mozno
povazovat jako dokonceni $koly. Tento Ustav, zalozeny
a vedeny docentem Buzkem, skute¢nym viziondfem, byl
unikatni a v mnoha ohledech v koncepci piedbéhl svou
dobu:

e Vyuka studentd byla tzce napojena na védecko-
vyzkumné ¢innosti ustavu.

e Zikladni a aplikovany vyzkum byl vzdjemné
propojen, pficemz jeho vysledky byly zaméfeny na
zdokonaleni primyslovych operaci.

e (Cile védecko-vyzkumnych praci byly urCovany
potfebami pramyslu.

e Rozumélo se samo sebou, ze Uspésné feSeni ukol
vyzadovalo komplexni viceoborovy piistup. Cleny
ustavu tak byli nejen hutni inZenyfi, ale i zastupci
dalsich ~ obort  (mechaniky, elektrotechniky,
automatizace).

e Zasadni dilezitost ekonomiky vyroby byla chapana
dokonce i v prostiedi planovaného hospodaistvi.

jsem se ucastnil prace ve viceoborovych tymech
pracujicich na vybéru technologie, projektovani a
vystavby zavodu. Vyhodnoceni potieb nasich zakaznika
vzdy zahrnovalo vysledky aplikovaného vyzkumu.

Po odchodu od firmy Hatch do dichodu se mi dostalo
vysady prednaset v kurzu projektovani technologickych
zavodt pro posledni ro¢nik Katedry nauky o materidlu a
inzenyrstvi na University of Toronto. V podstaté jsem
tak opsal Uplnou kruznici a jsem zpét v akademické
oblasti, pfi¢emz vyuzivam piedevSim své profesni
zkuSenosti ziskané na obou stranach oceanu.

Pti praci se studenty jsem zacal stale vice a vice
ocenovat dilezitost toho, aby se studenti naudili
dovednosti kritického mysleni a feSeni problému.
Pochopeni vyznamu schopnosti kritického mysleni je
mozno zpétné vysledovat az u starych Rekid. Bohuzel
ale v soudobé éte obrovského rozvoje védy a relativni
prehlcenosti  informacemi, vyvolané pocitacovymi
technologiemi a médii, je snadné nahlizet na naSi roli
vzde¢lavateld jako na pouhé prenasece téchto informaci.
Nejveétsi vyzvou pedagogi v technickych oborech je
vSak pfehodnoceni jejich role a pfeména z
poskytovatelt informaci na zaméfeni k pomoci
studentiim pfi rozvoji jejich schopnosti kritického

TudiZ jsme v tymu méli i ekonomy. mySleni, kterou budou potfebovat ke zpracovani a

vyuziti dostupného informaé¢niho bohatstvi.
Tato zkuSenost byla pfimo aplikovatelnd v mé praci u

konzultaéni inzenyrské firmy Hatch. U firmy Hatch

Spor o vysoké pece ve Francii

tyden.cz, CTK 27.11.2012
Nejvétdi svétova oceldrna ArcelorMittal uZ neni ve Francii vitana. Ministr reindustrializace Arnaud
Montebourg Fekl, Ze podnik neplini sliby, které dal vladé v roce 2006, kdy spolecnost Mittal Steel
indického podnikatele Lakdmiho Mittala pfevzala francouzsky Arcelor. Vrcholi tak zfejmé& spor o dvé
vysoké pece, které chce ArcelorMittal zavfit na severovychodé Francie.

"My uz Mittala ve Francii nechceme, protoZe oni Francii nerespektuji," fekl ministr v rozhovoru s
ekonomickym listem Les Echos. Podnikatel Mittal podle ministra "ostudné Ihal" hned od samého za&atku,
kdy francouzské ocelarny ziskal. Mittal pry neplini sliby, které dal vladé v Pafizi ohledné dalSich plana své
firmy. Ministrdv vypad va&i nadnarodni hutni skuping, ktera mimo jiné pasobi i v Ceské republice, by mohl
zhordit uz tak dost vyhroceny spor. Ten je kli€¢ovy pro snahu socialistického prezidenta Frangoise
Hollandea, ktery se snaZzi v tamni ekonomice zachranit co nejvice pracovnich mist. Vlada rovnéz usiluje o
reindustrializaci zemé&, k ¢emuz ma samostatné ministerstvo.

Montebourg patfi k nejlevicovéjSim ¢lenim soucasné francouzské vlady. Minuly tyden ministr uvedl, ze
vlada by mohla pfechodné zestatnit ocelarnu ve Florange, dokud ji nenajde nového majitele. ArcelorMittal
uz dfive pohrozil, Ze ocelarnu zavie, pokud pro ni vlada do tohoto tydne nenajde kupce. To znamena, Ze
dvé vysoké pece ve Florange by se mohly zastavit uz v sobotu, tedy od 1. prosince (pozn.red.: Textace
aktualni ke dni publikace originalni zpravy). Montebourg pozdéji sva slova trochu mirnil a na svém uctu
na Twitteru napsal, Ze i kdyz metody ocelarny ArcelorMittal jsou diskutabilni, skupina pry bude ve Francii i
nadale puUsobit. Ocelarna ve Francii funguje na vice nez 100 mistech a zaméstnava tam zhruba 20 tisic
lidi.

SB

146



Hutnické listy ¢.6/2012, ro¢. LXV

Recenze

recenze

Tony Crilly

Matematika — 50 mySlenek, které musite znat
(Recenze Ing. RNDr. Bohumil Tesarik)

Padesat jedinecnych eseji o kralovné véd. "Potiz s matematikou je v tom, Ze jak s ni jednou zacnete, uz se ji
nezbavite.." Terry Pratchett, autor série knih Uzasna Zeméplocha

Kazda knizni
recenze ma plnit
nékolik funkei:

piedevsim
upozornit, pro
které Ctenafe autor
knihu psal a tim
trochu varovat ty
ostatni, pokusit se
o nalezeni chyb a
to, co v dile chybi,

a konecné
pohrozit, ze pfi
zpracovani takové

narocné

problematiky mohlo byt jesté hiife. Nuze, s ¢im by méli
potencialni ¢tenafi pocitat, kdyZz vezmou do rukou
knizku péti desitek jasnych a struénych eseji
matematickych pojmt a problémi "Matematika — 50
myslenek, které musite znat" (Slovart, Praha 2012, 1.
vyd., 208 str., preklad z anglického originalu Jozef
Koval), kterou napsal profesor katedry matematickych
véd na Middlesexské univerzité (hlavnim pfedmétem
zajmu jeho vyzkumi je historie matematiky), autor a
redaktor bezpoctu praci o chaosu a vypocetni technice a
zaroven  jeden z  nejznaméjSich  soucasnych
popularizatord piirodnich véd a matematiky Tony
Crilly.

Matematika je tak rozsahly védni obor, ze neni mozné,
aby ji kdokoli zvladl v celé jeji §ifi. Kazdy se vSak muize
pustit do jejiho objevovani a najit si k ni vlastni cestu. O
tom, ze je matematika pro kazdého, sveédci obliba
sudoku ¢i pocitacovych her, dokazujici, ze lidé dovedou
feSit matematické problémy i bez jeji dokonalé znalosti
a zaroveinl mit z toho potéseni. To, ze si 1idé Casto pod
slovem matematika pfedstavuji pouhou rutinni a
nezabavnou aritmetiku, ji na oblibé pochopiteln€¢ moc
nepiida. Pokud ji vSak viibec nerozumime, je to horor,
protoze vSechny technické a technologické trumfy
moderni doby jsou zavislé na tomto oboru. Neni to zcela
néco nového, nebot’ jiz v prvni polovingé 19. stoleti
rusky matematik a tvirce neeukleidovské geometrie
N.I.Lobacevskij vyslovil nazor, Ze "neexistuje jedina

oblast matematiky, a to jakkoli abstraktni, ktera by se
jednou nedala aplikovat na jevy realného svéta".
Matematika nyni proziva vzrusSujici obdobi, protoze v
posledni dob&é byla vyfeSena fada dulezitych
matematickych problémt. Soucasny rozvoj v oblasti
pocitact tomu jisté v nékterych piipadech pomohl, ale
n¢kdy je i vypocetni technika bezradna.

Padesat zarazenych namétti vybral profesor Crilly podle
svého osobniho usudku, nicméné¢ se mu podafilo
dosdhnout jejich vyvazenosti: najdeme zde vSedni i
komplikované problémy, teoretickou i aplikovanou
matematiku, abstraktni i konkrétni starovéké i moderni
ulohy:

- Zacinaji nulou a kon¢i poslednim z nevyfeSenych
problémi  teoretické matematiky Riemannovou
hypotézou, za jejiz vyfeSeni je vypsana odména milion
americkych dolart.

- Seznamuje se zrodem matematiky, od egyptskych
zlomk po fimské Cislice.

- Vysvétluje témét mysticky vyznam ¢isla 7 a prvocisel,
Fibonacciho ¢isel a zlatého fezu.

- Hovofi o vécech, s nimiz jste se ve Skole nesetkali -
jaky prakticky vyznam ma kalkul, statistika a algebra,
jaké uplatnéni nachazeji imaginarni Ccisla, kde se
protinaji rovnobézky, jak velké je nekonecno, co je
princip holubniku ¢i problém obchodniho cestujiciho a
Ctyt barev.

- Objasnuje velkolepé myslenky, jako jsou teorie
relativity, teorie chaosu, fraktdly, genetika a
hyperprostor.

- Odhaluje nevyfé¢enou argumentaci ukrytou za sudoku,
lusténim  kodt,  loterii,  hazardnimi  hrami,
hospodarenim s penézi a za slozenym trokem.

- Popisuje posledni uzasné pokroky vcetné dikazu
Velké Fermatovy véty.

To vS8e doprovazeno mnoha néakresy, piiklady i
anekdotami. S Cetbou této knihy je nutné nespéchat a
ponofit se do ni, jen kdyz budete mit chut’ a klid. Kromé
nékolika malo vyjimek jsou vsSechny kapitoly
sobéstacné. Muzete do textu vstoupit kdekoliv a
jakmile se z néjakého diivodu "zaseknete", neni problém
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tuto pasaz opustit a zkusit jinou. Navic timto postupem
snad jeste Iépe porozumite §ifi  okruhti
matematickych namétt a uzasnete nad piekvapivymi
vzajemnymi propojenimi riznych témat, ktery cely obor
sjednocuji do utéSeného celku, jehoz sila a dosah jsou
nedozirné.

Zavérem si dovolujeme pouzit voln¢ upravené prvni
fadky z knihy Pfibeéhy matematiky prof. RNDr. Milana
Marese, DrSc.: "Kniha je vénovdna vSem, kterym ve
Skole matematika nepiipadala jako Sifeni poplasnych
zprav."

Michal Korecky —

Vaclav Trkovsky

Management rizik projekti se zaméirenim na projekty
v prumyslovych podnicich

(Recenze doc. Ing. Radim Lenort, Ph.D., prof. Ing. Emilie Krausovd, CSc.)

V nejrizngjSich ~ spolecenskych i
odbornych aktivitich a polemikach
Casto slySime konstatovani ,to je
riziko  podnikani“. Vzdyt vSak
kazdou lidskou ¢innost provazi piece
urcité riziko. Samotny pojem rizika je
bezobsazny, pokud jej nevztadhneme
ke zcela urCité cinnosti, pokud se
nezeptame, ¢im je pravé zde ono
riziko dano a jak muze ovlivnit
zadouci vystup, vysledny efekt
prislusné Cinnosti. Zvlasté vyznamny
je vtomto smyslu pojem rizika
v ekonomické sféfe, ve sféfe fizeni
podnikatelskych aktivit, tedy fizeni
podnikatelskych systémt a projektd.
Pfitom v souCasnych podminkach
globalizované ekonomiky, hyperkonkurence, akcelerace
technického rozvoje, rostoucich a strukturalné rychle se
ménicich potfeb ma poznani podnikatelského rizika
principialni vyznam pro strategické, ale i operativné-
taktické fizeni. Jiz nestaci pouze deklarovat vnitini a
vngjs$i podnikatelské pfilezitosti a hrozby. Je nutno
analyzovat a hodnotit, sjakymi riziky je spojeno
vyuzivani téch ¢&i onéch prilezitosti a poznatkd,
omezovani ¢i eliminace hrozeb. Je nutno hledat
moznosti minimalizace rizikovosti manazerského
rozhodovani pfi zabezpeCovani ekonomické viability a
ucinnosti  podnikatelskych aktivit. K manaZerskym
kompetencim v podnikatelské sféfe proto dnes
nepochybné patii schopnost analyzovat, kvalitativné i
kvantitativné  hodnotit rizikovost podnikatelského
rozhodovani a schopnost fizeni podnikatelského rizika.

Vyznam hodnoceni a fizeni podnikatelského rizika si
v soucasné dobé uvédomuje i Ceskd podnikatelska
praxe, které teoreticka fronta nabizi fadu publikaci
predevsim zahranicnich (cizojazyénych i prekladovych),
ale i ptivodnich Ceskych, pro sezndmeni se zakladnimi
pojmy, s moznymi pfistupy k posuzovani a fizeni
rizikovosti urCitych ekonomickych aktivit. Poprvé se

vSak  nabizi moZnost  systémového  poznani
managementu podnikatelského rizika, a to v pivodni

Ceské publikaci dvojice autort Michal

Korecky - Vaclav Trkovsky:
Management rizik  projekti  se
zaméi'enim na projekty
v prumyslovych  podnicich  (Grada

Publishing, a.s., Praha 2011, ISBN 978-
80-247-3221-3). Integralné pojata
publikace v rozsahu 521 textovych stran a
obsahlé 40strankové piilohové Casti nese
pecet’ Stastného autorského spojeni
dlouholeté manazerské praxe ve sféfe
fizeni vyzkumnych a  vyvojovych
projektt, ve sféfe strategického fizeni
vyrobnich procest, s fundovanou
teoretickou zakladnou a encyklopedickou
znalosti dosud publikovanych praci.
Nejvyznamnéjsi ¢asti publikace je predkladany navrh
metodiky identifikace, hodnoceni a fizeni rizik
podnikatelskych projektti, realné uplatnitelny i ve sféfe
managementu podnikatelského subjektu, jakym je
vyrobni podnik (oba autofi pusobi v prumyslovém
podniku). Navrzend metodika je dolozena konkrétnim
prikladem a postupem jejiho zavadéni do manazerské
praxe. Pozitivné je mozné hodnotit i didaktickou Groven
publikace, v niz obecny vyklad (teoreticka baze kazdé
z deseti kapitol) je doprovazena ilustrativnimi piiklady,
které velmi prfistupnou formou a nazorné dokumentu;ji
pfislusny poznatek, pfislusny teoreticko-metodicky
prvek. Cennou soucasti publikace je také prehled
literarnich zdrojd, ktery uvadi ve znamost 137 titula
(cizojazycnych, ptekladovych i pluvodnich ceskych)
s tématikou managementu rizik.

Obsah publikace nepochybné oceni zdjemci o
problematiku procesniho a projektového fizeni jak
z teoretické sféry, tak ze sféry manazerské praxe. Lze ji
doporucit zejména manazerim prumyslovych projektti a
procest, ale také vysokoskolskym studentim a vSem,
kdo se snazi do svého odborného profilu zaclenit
manazerskou schopnost poznani a fizeni rizik. Je mimo
pochybnost, Ze publikace bude uzitecna také tém, kdo
jsou odborn€ orientovani a pasobi ve sféife metalurgické
a na ni navazujici strojirenské vyrobée.
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Stefan Michna, Sylvia Kusmierczak

Prakticka metalografie
(Recenze prof. Ing. Ivan Lukac, PhD.)

Na Univerzite Jana Evangelisty Purkyné v Usti nad
Labem, Fakulta vyrobnich technologii a managementu
vznikla zaujimava a pre hutnictvo velmi uzito¢na
publikécia ,,Prakticka metalografie®. Autormi
monografie st doc. Ing. Stefan Michna, PhD. a Ing.
Sylvia Ku$mierczak, PhD. z Katedry technologii
a materidlového inzenyrstvi. Monografia je napisand na
244 stranach a ¢lenena, mimo tuvodu, do Siestich
kapitol. Autorom 1., 4. a 6. kapitoly je doc. Michna,
kapitola 2 a 5 je napisana spolo¢ne obidvoma autormi
aIng. Kus$mierczak je autorkou 3. kapitoly. Tieto
jednotlivé kapitoly nadvazuji na seba v logickom slede.

Uvodom treba zdoraznit', Ze tato monografia je napisana
takym spOsobom, Ze je ju mozné pouzit nie len ako

s majstrovsky napisanym sprievodnym textom lahké
pochopenie danej problematiky tak posluchaéom ako
aj pracovnikom v praxi, ktori potrebuju tieto informacie
pre riesenie technologickych loh.

Kapitola ,,Vyuzitie fdzového kontrastu pri identifikacii
Struktirnych zloziek u hlinikovych zliatin“ je unikatna.
Cenné su ikapitoly, vktorych st uvedené konkrétne
udaje potrebné pre prakticki metalografiu, ako su
napriklad informacie o priprave metalografickych
vzoriek pre jednotlivé materialy, alebo makroskopické
a mikroskopické hodnotenie materidlov podla CSN.
Z teoretického 1 praktického hl'adiska je potrebné
vyzdvihnat kapitolu 2, kde s popisané moznosti
a aplikdcia tak beznej ako aj v sticasnosti Spickovej

univerzitnu udebnicu pre posluchaov, ktorych stadium P ristrojovej techniky.

sa tyka, v  materidlovej problematike, ale aj ako
prakticki pomdcku pri rieSeni technologickych
problémov vo vyrobnej praxi.

Pokial je vSeobecne zname, monografia s tymto
zameranim nebola anie je kdispozicii v Ceskej
republike, ani vo Slovenskej republike a nie je ani v inej
zahrani¢nej literatire. Je na zvazeni autorov, Ci toto

Dlhoro¢né praktické skusenosti a poznatky z pdsobenia dielo by nebolo vhodné prelozit do svetového jazyka.

v priemyselnej sfére vyuzil doc. Michna aplikaciou
bohatej dokumentacie §$truktar, substruktar vo vsetkych
kapitolach, kde je samostatnym autorom, resp.
spoluautorom. Takato dokumentacia umoziuje spolu

Zaverom mozno konstatovat’, Ze monografia ,,Prakticka
metalografie je na vysokej pedagogickej i odbornej
urovni a odporicam ju v plnom rozsahu k vydaniu.

Nové zafizeni RH ve Spanélsku
Tubos Reinidos orders RH plant. Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 17

Spanélska firma Tubos Reinidos objednala u firmy SMS Mevac vakuovou jednotku RH. Kapacita této
jednotky bude 400 000 t oceli za rok. Jednotka zajisti velmi nizky obsah nedistot a mimofadné nizky
obsah plyn0 v oceli ur€ené pro vyrobu trubek. Uvedeni do provozu je planovano na treti kvartal 2013.
Vyrobni cyklus bude zahrnovat zpracovani na RH zafizeni a nasledné zpracovani v panvi. Doba cyklu
bude kratka, jen 60 minut.

LJ

ThyssenKrupp modernizuje plynulé odlévani

ThyssenKrupp Steel Europe to revamp continuous caster. Metallurgical Plant and Technology, 2012, &. 5,
s. 14-17

Firma ThyssenKrupp Steel Europe objednala u firmy SMS Siemag modernizaci zafizeni pro plynulé
odlévani bram €. 1 v Zavodé Duisburg-Beeckerwerth. PUvodni zafizeni bylo vybudovano v r. 1974 a bylo
modernizovano v r. 1985 a 1998. Odlévaji se na ném bramy z vysoce pevnych oceli, oceli typu ULC a IF
a dalSi oceli pouzivané na pocinovany plech, tenké plechy, trubky a tlusté plechy. Modernizace je
planovana na r. 2014. Jejim cilem je zvySeni kvality a rozSifeni vyrobnich moznosti. Budou se odlévat
bramy o Sifce 1 000 az 2 150 mm pfi tloustce 257 mm. Prodlouzi se chladici usek. Dale se pocita
s vyménou stavajiciho jednofluidniho chladiciho systému za chladici systém s vodni mlhou s Sifkové
nastavitelnym odstavnym usekem v chladici zéné.

LJ
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veletrhy

Kalendar mezinarodnich odbornych konferenci

Dne 7. listopadu 2012 se konalo v Diisseldorfu, ve spolecnosti VDEh pravidelné zasedani sdruzeni The International
Society of Steel Institutes (www.issisteel.org). Toto sdruzeni slozené z 29 narodnich odbornych spolec¢nosti se v
SRN schazi pravideln¢ kazdy rok u prilezitosti konani konference STAHL, ktera se konala v letoSnim roce ve dnech
8. a 9. listopadu. Cilem pravidelnych setkdni je seznamit odbornou vefejnost se soucasnou situaci v oblasti
metalurgického prumyslu ve svété, ale hlavné sestavit kalendaf mezinarodnich odbornych konferenci na dalsi
obdobi. Rok 2013 bude pon€kud chudsi na konani mezinarodnich konferenci. Budou se poradat tyto konference :

A. Hlavni koordinované evropské konference

1. The 6™ European Rolling Conference (ERC) a the 9" International Rolling Conference (IRC), June 10 - 12,2013,
Venice (Italy) — informace : www.metallurgia-italiana.net

B. Hlavni koordinované mezinarodni konference

1. The 5" International conference STEELSIM, September 10 - 12,2013, Ostrava (Czech Republic)
informace : www.mmvyzkum.cz

2. The 9" International conference GALVATECH 2013, September 23 - 27, 2013, Beijing (China)

informace : www.galvatech2013.com

Je tieba zdiraznit na zavér, ze Ceska republika zastoupena Ceskou hutnickou spoleénosti se pravidelné zucastiiuje
téchto zasedani. Do kalendafe mezinarodnich konferenci se tedy dafi zafazovat i akce konané v Ceské republice,
jejichz poradani se podili i Ceska hutnicka spole¢nost.

Ing. Jaroslav Pindor, Ph.D.
predseda CHS
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Termin
28.-30.1.2013

20. -23.2.2013

28.-30.2.2013

26.-29.3.2013

14.-16.5.2013

10. - 12.6.2013

8.-10.10.2013

26. - 31.3.2013

7.-8.3.2013

26. - 28.3.2013

8.-12.4.2013

16.-19.4.2013

22.-24.4.2013

22.-24.4.2013

30. 4.-2.5.2013

4.-5.6.2013

4.-6.6.2013

13.-15.10.2013

Odborné konference, veletrhy a vystavy v r. 2013

Mexican Steel
Forum

Misto
Monterrey, Mexiko

Dalsi informace
www.amm.com/EventDetai
1/5286/18th-Mexican-Steel-
Forum.html

Indometal 2013
veletrh

Jakarta, Indonésie

www.indometal.net

China Iron Ore 2013

Peking, Cina

www.metalbulletin.com/Ev
entDetails/0/5122/China-
Iron-Ore-
2013.html?LS=%"%steelont
henet%%

Mashex Siberia 2013
vystava

Novosibirsk, Rusko

www.sibmetalexpo.com

Stainless 2013

Brno, CR

www.stainless2013.com

Rolling conferences

Venice, Italie

www.aimnet.it/rolling2013.
htm

Wire South Sao Paolo, Brazilie | www.messe-duesseldorf.de

America; Turbotech

Zuliefermesse, Lipsko, Némecko www.zuliefermesse.de

veletrh pro dily,

komponenty a

technologie

28™ Aachener Stahl | Aachen, Némecko | www.ask.ibf.rwth-

Kolloquim Metal aachen.de

Forming

SIFEER 2013 Lille, Francie www.sifer2013.com

vystava Zelezni¢ni

dopravy

HANNOVER Hannover, www.hannovermesse.de

MESSE 2013 Némecko

INDUSTRIE Lyon, Francie www.industrie-expo.com

RESALE 2013 Stuttgart, Némecko | www.resale-germany.com

veletrh pouzité

techniky

ESAFORM Aveiro, Portugalsko

RAILTEX 2013 Londyn, Velka www.railtex2013.co.uk
Britanie

New Developmen in | Stuttgart, Némecko | www.iwu-stuttgart.de

Forging Technology

SUBCON Birmingham, Velkd | www.subconshow.co.uk

vystava Britanie

ALUMINIUM Mumbai, Indie www.aluminium-india.com
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»Vedouci tuloha“ Ciny ve vyrobé zeleza
a oceli

http://www.meps.co.uk/ChinaSteelNews1012.htm

Cina ma dominantni postaveni v oblasti hutnictvi
jiz 30 let. Mezi r. 1980 a 2011 svétova vyroba oceli
vzrostla o 832 mil. t. Cina se podilela na tomto
vzestupu 648 mil. t, tedy 78 %. Jesté vyraznéjsi je
jeji role ve vyrobé surového Zzeleza. Vr. 1980
celosvétova vyroba byla 498 mil. t surového
Zeleza, pficemz Cina produkovala 38 mil. t, tedy
7,7 %. Vr. 2011 byla svétova vyroba 1078 mil. t a
Cina vyréabéla 630 mil. t, tedy 58,5 %. Pro r. 2012
se ocekava, ze Cina bude mit na svétové vyrobé
oceli podil 46 %.

Podminky, které v Ciné pusobi, se znaéné lisi od
vétSiny ostatnich zemi. VétSina primyslu je zde
fizena statem. Naproti tomu v mnoha zapadnich
zemich byly v 80. a 90. letech minulého stoleti
huté privatizovany, aby se snizila byrokracie a
doslo k racionalizaci v tomto sektoru.

Druhy rozdil je v obchodu. V Ciné je velmi vysoky
poCet firem od velkych organizaci az po firmy

tvofené jednou osobou, které se zabyvaji
obchodem s oceli. Nasledkem toho dochéazi
k vytvafeni velkych zasob oceli u vyrobcl i

obchodnikd. V zapadnich zemich se mnoho oceli
dodava pfimo nebo prostfednictvim obchodnich
organizaci, které jsou ve vlastnictvi vyrobcl oceli.
Mens$i distributofi se na Zapadé uplatiuji
predevSim v pfipadech, kdy je nutné ocelové
vyrobky délit nebo jinak upravovat.

LJ

Nejvétsi vyrobci oceli v r. 2011
http://worldsteel.org/statistics/top-producers.html

Asociace worldsteel (dfive IISI) vydala pfehled
nejvétSich svétovych vyrobcu oceli.

Poradi Spolec¢nost vyz(t)g;‘“(t)
1| ArcelorMittal 97.2
2| Hebei Group (1) 444
3 [Baosteel Group 43.3
4|POSCO 39.1
5|Wuhan Group 37.7
6 [Nippon Steel 33.4

7 [Shagang Group 31.9
8 Shougang Group 30
9|JFE 29.9
10| Ansteel Group (2) 29.8
11| Shandong Group 24
12| Tata Steel (3) 23.8
13| United States Steel 22
14 Gerdau 20.5
15| Nucor (4) 19.9
16| ThyssenKrupp 17.9
17| Evraz 16.8
18| Maanshan 16.7
19|Benxi (2) 16.5
20|Hyundai Steel 16.3
21|RIVA Group 16.1
22 Valin Group 15.9
23| Severstal 15.3
24| Metinvest 14.4
25|20 S "
26 [SAIL 13.5
27| Sumitomo Metal 12.7
28 IMIDRO 12.6
29| Jianlong Group 12.4
30 [ MMK 12.2
31|NLMK 12.1
32|Rizhao 11.2
33|Baotou 10.2
34| Jiuguan 10.2
35| Taiyuan 9.9
36 | Techint Group 9.5
37|Anyang (1) 9.4
38| Pingxiang 9.1
39 [Jinxi 9
40(ISD 8.9

*V ro¢ni vyrobé jsou zahrnuty vSechny druhy oceli
vcetné nerez.

Poznamky k vlastnictvi a vypoctu roéni vyroby:
V pfipadé vlastnictvi vice nez 50 % huté se
zapoc€itava celd vyroba, v pfipadé vlastnického
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podilu 30 az 50 % se zapodcitava pfislusny podil,
v pfipadé podilu mensiho nez 30 % se
nezapocitava nic.
(1) Nepocita se s podilniky, ktefi vlastni méné
nez 30 %.
Je zapoctena Panzhihua ale ne Benxi
Jsou zapocteny Tata Steel Europe a Tata
Steel Ltd
Je zapocten podil v Duferdofin (50 %)

LJ

Triproudé odlévani bram v Indii
http://www.sms-siemag.com/en/5189.html

Indicka firma Essar Steel's uvadi do provozu
zafizeni CSP pro odlévani bram, které bude
prvnim zafizenim tohoto typu se tfemi proudy.
V loriském roce byly zprovoznény prvé dva proudy,
tieti proud bude dokon&en v blizké dobé. Zafizeni
ma nasledujici parametry:

Vyrobnost 3,5 mil t/rok

Tloustka bram 80 az65 mm a 70 az 55 mm

Sitka vyvalcovaného pasu 850 az 1680 mm

Tloustka pasu 1,0 az 25,0 mm

Druhy oceli uhlikové oceli v€etné oceli
s vysokym obsahem uhliku,
kfemikové oceli, oceli na
trubky, DP oceli

Plynulé odlévani je tvofeno dvéma jednoproudymi
zafizenimi typu CSP, kazdé ma mezipanev o
obsahu 200 t a metalurgickou délku 8 065 mm se
4 segmenty. Dale jsou zde pece CSP s oto&nymi
pfevazecimi vozy, 8irokopasova trat se sedmi
stolicemi a dvéma navijeCkami a dalSi zafizeni.
VétSinu zafizeni dodala firma SMS Siemag. Diky
této investici firma Essar Steel zvysila svoji vyrobu
plochych vyvalka.

LJ

Ocekava se rekordni rok ve vyrobé nerez
oceli

http://www.meps.co.uk/editorial1012.htm

Pro rok 2012 se predpovida, Ze vyroba nerez oceli
dosahne 34 mil. t, coz je o 0,8 % vice nez
v pfedchozim roce. Pro rok 2013 se predpoklada
dalSi rist a to na 35 mil. t. Rust celkové vyroby i
rast pramyslu v Ciné zaznamenava zfetelné
zpomaleni. Vyroba nerezavéjici oceli se oCekava
14,3 mil. t, coz predstavuje 1,1% rast. Vyroba
nerezaveéjici oceli v Jizni Koreji byla ve 3. kvartalu
shiZena, aby se udrZela Uroveh cen. Proto se zde
za cely rok ocekava rist jen o 0,7 %. Spotfeba
nerezavéjici oceli v Japonsku se udrZzuje na stalé
urovni, jeji export v8ak klesl nasledkem slabé
poptavky v Evropé. Vyroba a spotfeba nerezavéjici
oceli v USA je del§i dobu stabilizovana, vr. 2012
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se v8ak oCekava pokles 1,6 %. Pro Evropskou unii
se odhaduje vyroba 7,6 mil. t vr. 2012, tedy mirny
rist.

LJ

Néktera statisticka data o tézbé uhli
a vyrobé oceli

http://www.worldcoal.org/resources/coal-statistics/coal-
steel-statistics/

Prudky rast vyroby oceli v poslednich letech je
znama skute¢nost. Pfipomerime si ji v tab. 1.

Tab. 1 Svétové vyroba oceli v poslednich letech

Rok Vyroba( Mt)
2004 1061
2005 1147
2006 1249
2007 1347
2008 1341
2009 1236
2010 1429
2011 1518

Vyroba vr. 2011 byl opét rekordni. Prvych deset
zemi ve vyrobé oceli je v tab. 2.

Tab. 2 Deset zemi s nejvétSi vyrobou oceli v r. 2011

Poradi Vyroba (Mt)
Cina 684
Japonsko 108
USA 86
Indie 71
Rusko 69
Jizni Korea 68
Némecko 44
Ukrajina 35
Brazilie 35
Turecko 34

K vyrobé oceli je zapotfebi uhli, asi 68 % vyrobené oceli
pochazi ze surového Zeleza. Celkem se na vyrobu Zeleza
spotrebuje rocné 716 Mt koksu a praskového uhli (PCI), coz je
asi 12 % svétové tézby uhli. Asi 70 % oceli se vyrabi
v konvertorech. K tomu je zapotrebi asi 770 kg uhli nat t
vyrobené oceli. DalSich 29 % oceli se vyrabi v elektrickych
obloukovych pecich, vétSina spotfebované energie pochazi
z uhli. Na vyrobu 1 t oceli je tak zapotrebi asi 150 kg uhli.

Spotfeba oceli mezi roky 2001 a 2011 vzrostla o
78 %. Poradi zemi podle spotfeby oceli je v tab. 3.

Tab. 3 Deset zemi s nejvétSi spotfebou oceli v r. 2011
Zemé Spotieba
celkova (Mt)

Cina 624

Indie 89

USA 68

Japonsko 64

Jizni Korea 56

Rusko 40

Némecko 39

Italie 27

Turecko 27

Brazilie 25
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Cina dnes spotifebovava 45,5 % oceli, v r. 2001 to
bylo jen 20,5 %. Pokud se vSak spotieba vztahne
na jednoho obyvatele, pofadi se zna¢né zméni, jak
ukazuije tab. 4.

Tab. 4 Spotfebou oceli na jednoho obyvatele v r. 2011
v zemich s velkou vyrobou oceli

Zemé Spotieba
(kg/obyvatele)

Jizni Korea 1157

Taiwan 784

Japonsko 506

Némecko 480

Cina 460

Rusko 292

USA 284

Brazilie 123

Indie 57

Svét 215

V tabulce nejsou malé zemé, v nichZ je mnohdy spotfeba oceli
na osobu velka. Svétova vyroba koksu v r. 2011 poklesla o 2,8
% na 276 Mt. Koks predstavuje na celkovém obchodu s uhlim
podil 24 %. Hlavni udaje o obchodu s koksem jsou v tab. 5 a 6.

Tab. 5 Hlavni zemé exportujici metalurgicky koks

Zemé Vyvoz (Mt)
Australie 140
USA 63
Kanada 28
Mongolsko 20
Rusko 14
Cina 3
Ceska republika | 2.5
Novy Zéland 2.1
Polsko 1.7
Indonézie 0.6

Tab. 6 Hlavni zemé& importujici metalurgicky koks

Zemé Vyvoz (Mt)
Japonsko 54
Cina 38
Jizni Korea 32
Indie 19
Brazilie 12
Némecko 9
Ukrajina 7
Italie 5.6
Velka Britanie | 5.5
Turecko 4.6

Siroce se vyuzivéa pfidavani praskového uhli (PCI) do vysokych
peci. Jedna tuna praskového uhli nahradi asi 1,4 t koksu.
Pozadavky na kvalitu praskového uhli pro injektovani jsou
prisnéjs§i nez pozadavky od elektraren. Celosvétova spotieba
tohoto prasku vzrostla z 11 Mt v r. 1990 na 42 Mt v roce 2010.
Prehled zemi s nejvétsi spotfebou PCl je v tab. 7.

Tab. 7 Zemé s nejvétsi spotiebou PCI

Zemé Spotfeba (Mt)
Japonsko 11.6

Jizni Korea 7.7

Némecko 3.9

Rusko 3.8

Indie 2.7

Francie 2.4

Ocel je 100% recyklovatelna. Pfesné udaje nejsou
k dispozici. Odhaduje se, Ze dnes se recyklovana
ocel podili na celkové vyrobé asi 40 %.
V kyslikovych konvertorech se pracuje se 30 %
Srotu, elektrické pece pouzivaji 90 az 100 % Srotu
ve vsazce.

LJ

Vystavba nového zarizené HBI v Rusku

Metalloinvest to build new HBI production facility.
Metallurgical Plant and Technology, 2012 €. 5, s. 17

Ruska firma rozsifuje na Lebedinském zavodé
v Gubkinu v Belgorodské oblasti vyrobu Zeleza
briketovaného za tepla (HBI — Hot Briqutted Iron).
Nové zafizeni bude mi kapacitu 1,8 mil. t briket za
rok a bude nejvétsi jednotkou HBI na svété.
Zarizeni dodavaji na kli¢ firmy Siemens Metals
Technologies a Midrex Technologies. Podle
International Iron Metallic Association (IIMA) doslo
v roce 2011 k velkému narlstu vyroby téchto briket
a to o plnych 30 %. Vyroba HBI pro prodej dosahla

6,7 mil. t, vyroba pro vlastni pouziti neni
podchycena.

LJ
Modernizace pohont valcovny
Aluminium Norf to modernize drive technology.

Metallurgical Plant and Technology, 2012, €. 5, s. 14

Firma Aluminium Norf se rozhodla pro modernizaci
pohonu na valcovné &. 2 v Neuss. Firma Siemens
Metals Technologies vyméni konvertorovy systém
hlavnich pohond za nové cyklokonvertory
Sinamics SL150. Jde o dva motory pohanéjici
pfedvalcovaci stolici, C&tyfi pohony hotovniho
pofadi a pohon vertikalni stolice. Trat se tim
dostane na souCasnou technickou Uroven.
Vyména probéhne béhem nékolika odstavek.
Stejnosmérné pohony navije€ek a stavéciho
systému budou modernizovany az v posledni fazi.
Vyména by méla byt ukon&ena v prosinci 2017.

LJ
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Prvni hamry v Sindelové se
pfipominaji jiz po roce 1350
[1. Vysoka pec je zde
doloZzena od roku 1757.
Nékteré  prameny uvadéji
zaloZzeni Zelezaren, tvoficich
zaklad dnesni podoby, v roce
1836 nebo 1839 [2, 3]. Jiné
prameny uvadéji r. 1627 jako
dobu vystavby prvni vysoké
pece, kdy vladafi na tomto
jindfichovickém panstvi byli
Nosticovée  [4]. Soucasna
vysoka pec pochazi z roku
1818. V huti se zpracovavala
Zelezna ruda z okoli Horni
Blatné, Bludné, samotné obce
Sindelové a dal$ich nalezist.
Kromé vysoké pece, k niz
priléhala slévarna a pfipravna
vsazky, se v arealu nachazela
strojovna, v niz pracoval parni
stroj jako jeden zprvnich
v Ceskych zemich, obydli

slévace, sklady, budova s bytem hutmistra a opodal kovariska a klempifska dilna se zvonici, zfizena
soucasné s vysokou peci. Nékteré prameny [1] uvadéji, Zze k pohonu stroji (dmychadlo, vytah a drtici
stoupy) bylo jesté pouzito vodnich kol. Z dalSich provozli zde pracovala valcovna tenkého plechu, kalirna
a hamr. Vyznamné je pocinovani, které zde bylo od r. 1860 provozovano jako technicky patent a jeho
prvni primyslové vyuziti v monarchii. K tomu se pak pozdéji pfifadilo pozinkovani.

Areal proSel v letech 1858—
1859 prestavbou, ktera mu
vtiskla podobu, jejiz Zalostné
trosky jsou soucasti
dnedniho stavu. Vysoka pec
ma tvar komolého jehlanu.
Vnitfni  tavici prostor je
pomérné uzky, klasického
profilu. V dolni ¢asti jsou dva
polokruhové vyklenky pro
odpich surového ZzZeleza a

zavedeni vyfuény S
dmychanym vzduchem.
Z vysokopecni strusky

vyrabéla hut stavebni
tvarnice, které byly mimo jiné
pouzity k vyzdéni
vysokopecnich stén.

Vysokopecni vyroba v
Sindelové zanikla v roce
1876. Vyuziti arealu do
poloviny 20. stoleti neni

znamo. Po roce 1948 v ném pusobil statni statek, ktery pfivodil jeho celkovou devastaci. Pamatkové
chranény objekt, posledni vyznamny doklad historické hutni vyroby v Krudnohofi, dodnes chatra.
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